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Vorwort Vorlaufforschung 2022
Liebe Leser*innen,

seit vielen Jahren gewinnt die Forschung an unserem Hochschultyp immer mehr an Bedeutung. Was vor zwei
Jahrzehnten lediglich als politische Vorgabe formuliert war, ist seit wenigen Jahren erfreulicherweise auch
mit ersten Ressourcen hinterlegt. Dank der Hightech Agenda Bayern von 2019 konnen forschungsaktive
Professor*innen im Deputat ermaRigt werden und verfligen somit GUber mehr Zeit fir ihre Forschungsaktivita-
ten. Mit dem aktuell im NUrnberger Westen ,,Auf AEG” entstehenden Forschungsgebaude werden wir erstmals
Uber exklusiv der Forschung zur Verfugung stehende Laborflachen verfligen und das bayerische Hochschu-
linnovationsgesetz BayHIG ermoglichte es uns, Promotionsrecht flir unsere forschungsstarke Bereiche zu be-
antragen.

Zusammen mit den Hochschulen Minchen und Regensburg planen wir sieben gemeinsame Promo-
tionszentren in unterschiedlichen fachspezifischen Bereichen. Fir unsere Hochschulen haben
wir zwei Promotionszentren fir die Forschungsgebiete ,Energie & Ressourcen“ und ,,Ma-
terialien & Produktionstechnik” beantragt. Bei einem positiven Bescheid unseres Antrags
und der Antrage der beiden kooperierenden Hochschulen wird Professor*innen aus nahe-
zu jeder fachlichen Disziplin unserer Hochschule die Moglichkeit offenstehen, Mitglied in
einem Promotionszentrum zu werden. Die Bedingungen fir eine Mitgliedschaft in einem
Promotionszentrum sind staatlich vorgegeben und durchaus anspruchsvoll. Neben der er-
folgreichen Einwerbung einer bestimmten Drittmittelsumme muss auch eine vorgegebe-
ne Publikationsaktivitat vorhanden sein. Erfreulicherweise erflllen schon heute mehr als
40 Professorinnen und Professoren diese beiden Kriterien und es ist davon auszugehen, dass
deren Zahl in den kommenden Jahren weiter zunehmen wird.

Auf dem Weg hin zur Erfullung dieser Kriterien, also zum Einwerben von Drittmitteln und zur Steigerung der
Publikationsaktivitat, kann und soll die an unserer Hochschule im Jahr 2013 eingeflhrte und aus TH-Mitteln fi-
nanzierte Initiative der Vorlaufforschung helfen. Sie hat sich zwischenzeitlich sehr gut etabliert und bietet for-
schungsaktiven Professor*innen die Moglichkeit, eine Idee im Rahmen der Vorlaufforschung zu einem forder-
fahigen Konzept weiterzuentwickeln. Die jahrliche Ausschreibung richtet sich dabei sowohl an Neuberufene
oder bislang erst wenig in der Forschung aktive Professor*innen als auch an bereits vergleichsweise gut eta-
blierte Forschende, die ggf. auch schon in Instituten unserer Hochschule organisiert sind. Fur das Jahr 2022
haben 27 Professor*innen insgesamt 26 Antrage auf Forderung ihres jeweiligen Projekts gestellt. Wie in den
vergangenen Jahren bewertete eine interdisziplinar aus Mitgliedern des Sachverstandigenausschusses Wis-
sens- und Technologietransfer sowie weiteren Professor*innen zusammengesetzte Begutachtungsgruppe die
eingegangenen Antrage und wahlte fur 2022 elf Projekte fir eine Forderung aus. Damit wurden 374.857 Euro
fur die Bearbeitung der Vorlaufforschungsprojekte bewilligt.

Ob aus den Vorlaufforschungsprojekten des Jahres 2022 wieder ahnlich viele forderfahige Konzepte entste-
hen wie in der Vergangenheit wird sich erst in den kommenden Jahren zeigen. Schon jetzt aber liegen beein-
druckende wissenschaftliche Ergebnisse vor, die im vorliegenden Heft zusammengefasst sind und zu denen
den beteiligten Wissenschaftlern zu gratulieren ist. Die Untersuchungen zeigen einmal mehr die Breite des For-
schungsspektrums unserer Hochschule.

Unserem Forschungsschwerpunkt ,Energie und Ressourcen“ konnen die Vorlaufforschungsprojekte zur ther-
mochemischen Umwandlung von Biomasse, zur Nutzung von Ammoniak als Wasserstofftrager in Verbren-
nungsmotoren, zu neuen Kompositmembranen fur Brennstoffzellen und zur Temperaturmessung in Brennstoff-
zellen zugeordnet werden. Die Starke unserer Hochschule im Bereich ,Materialien und Produktionstechnik*
findet sich in den Projekten zur additiven Herstellung von Keramikbauteilen hoher Dichte und zur Untersu-
chung von carbon-nano-verstarkten Kunststoffmaterialien. Und nattrlich finden Sie in dem vorliegenden Heft
Beitrage aus dem Forschungsschwerpunkt Kl und Digitalisierung”. Digitale Tools werden genutzt zur Verbes-
serung von Prozessen im Ausbildungs-Recruiting und bei der Kundengewinnung sowie zur digitalen Kennzeich-
nung von Betonbauteilen und zur Sicherheit in der E-Mail-Kommunikation. Ich bin mir sicher, dass fur jeden
Leser interessante Themen dabei sind und winsche viel Freude und Wissensgewinn beim Lesen.

Prof. Dr. Tilman Botsch
Vizeprasident fur Forschung und Transfer
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NHz-deNOy

Ammoniak als Wasserstofftrager zur
thermochemischen Umwandlung in
Verbrennungsmotoren zur COz-Eliminierung
und Minderung der Schadstoffemissionen

Prof. Dr.-Ing. Georgios Bikas
Fakultat Maschinenbau/Institut flr Fahrzeugtechnik

Peter Weigand, M. Sc.

Fakultat Maschinenbau

Zusammenfassung:

Ein Forschungsmotor wurde auf ein Dual-Fuel-Konzept mit vollvariabler Einstellbarkeit der Ansaug-
bedingungen umgeristet. Referenzierte Messungen mit Ammoniak und OME zeigen ein groBes
Reduktionspotenzial der NO,-Emissionen durch einen Nicht-SCR-Effekt bei gleichzeitiger Nutzung der
chemischen Energie des Ammoniaks in Verbindung mit einer energetischen Substitution des kohlen-
stoffhaltigen Kraftstoffes (OME) und damit der Reduktion der CO.-Emissionen. Optische Informationen
deuten zudem auf eine sehr ruBarme Verbrennung hin. Eine Analyse der chemischen Reaktionspfade zeigt
eine hohe Sensibilitdt des Nicht-SCR-Effekts auf Prozesstemperatur, Sauerstoffkonzentration und NHs-
Dosierung bei gleichzeitig vielversprechenden Ergebnissen fur das NO,-Reduktionspotenzial.
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1. Projektdaten

Fordersumme 35.000 Euro

Laufzeit Januar bis Dezember 2022
Fakultat/Einrichtung Maschinenbau/Institut fur Fahrzeugtechnik
Projektleitung Prof. Dr.-Ing. Georgios Bikas

Projektteam (falls Nennung

gewiinscht) Peter Weigand M. Sc.

Kontaktdaten Projektleitung | E-Mail: georgios.bikas@th-nuernberg.de

2. Ausgangslage

Die Europaische Kommission hat in ihrem Konzept ,European Green Deal“ eine neue Gesetzesvorlage fur
strengere Standards der Schadstoffemissionen von PKW, Transporter, Busse und LKW fiir 2021 angekiindigt.
Um die europaische Luftqualitat nachhaltig zu verbessern, bietet die Euro-7-Verordnung eine einzigartige
Gelegenheit, einen der folgenden drei Ubergreifenden Prinzipien bericksichtigenden, regulatorischen
Rahmen zu implementieren:

B vertieften Fokus auf Real Driving Emissions (RDE) sicherstellen
B Kraftstoff- und Technologieneutralitat erreichen
B Gesetze nach einer ganzheitlichen Analyse auf einer Lebenszyklusbasis erlassen

Die angeklindigte strengere Schadstoffnorm Euro 7 dirfte groBRe Auswirkungen auf die Technologie-
auswahl zu einem vertretbaren Kosten-Nutzen-Verhaltnis haben, da eine erwartete Komplexitatserhohung
der Abgasnachbehandlung nicht kostenneutral zu schaffen ist. Eine realistische Umsetzung der CO2-Ziele
wird mit groRer Wahrscheinlichkeit tGber eine starkere Nutzung von E-Fuels, Hybridantriebe (HEV) und
langfristig durch die Hz-Technologie in einem kohlenstoffneutralen Ansatz erfolgen. Aktuelle Studien und
Verkaufszahlen sowie Prognosen deuten auf eine Symbiose des Verbrennungsmotors mit elektrischen
Antrieben hin und zeigen somit die Notwendigkeit, die Schadstoffemissionen von Verbrennungsmotoren
weiter zu senken.

Wasserstoff (Hz) weist einige Vorzige als Kraftstoff auf, wie zum Beispiel seine hohe gravimetrische
Energiedichte und die schnelle Flammenausbreitung in Relation zu fossilen Kraftstoffen. Bevor Wasserstoff
als etablierter Kraftstoff in Verbrennungsmotoren eingesetzt werden kann, missen allerdings noch
bestimmte Hirden Gberwunden werden. Die groRte Herausforderung bildet die Lagerung von Wasserstoff.
Die fliissige Speicherung wird entweder unter einem Druck von 300 bis 1000 bar bei Umgebungstemperatur
oder einer Temperatur von etwa -240 °C bei Umgebungsdruck realisiert. Beides ist energetisch extrem
aufwendig und reduziert somit den Gesamtwirkungsgrad erheblich. Zusatzlich muss flir Transport und
Lagerung von Wasserstoff eine komplett neue Infrastruktur aufgebaut werden. Unter diesen Aspekten wird
verstarkt nach anderen Wasserstofftragern und besser geeigneten Optionen gesucht, um COz-neutrale
Mobilitat zu erreichen.

Eine Losung hierfir stellt die Verwendung von Ammoniak (NHs) als Brennstoff dar, da eine Verbrennung
ohne Freisetzung von CO: erfolgt (aufgrund der nicht vorhandenen C-Atome im Molekiil). Diese Tatsache in
Verbindung mit dem Potenzial, Ammoniak als Wasserstofftrager zu betrachten, ist der Hauptgrund fir das
wachsende Interesse an NHs als Kraftstoff. Ammoniak kann als sogenannter ,Elektrokraftstoff"
(E-Fuel) betrachtet werden, da es durch Elektrolyse von Wasser und anschlieBender katalytischer
Umwandlung von Wasserstoff und Stickstoff (aus der Luft) zu NHs hergestellt werden kann.
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Im Gegensatz zu den meisten anderen E-Fuels kann Ammoniak ohne Verwendung einer Kohlenstoffquelle
produziert werden. Es wird lediglich Strom, Wasser und Luft benotigt, was in vielerlei Hinsicht vorteilhaft
ist. Der elektrische Strom kann aus regenerativen Quellen erzeugt werden, sodass das hergestellte
Ammoniak als nachhaltiger Brennstoff betrachtet werden darf.

Mit einem gravimetrischen Wasserstoffgehalt von 17,8 % kann NHs seine Energie in Form von drei Wasser-
stoffatomen speichern. Neben der energiesparenden Speicherung gestaltet sich der Transport
unkomplizierter im Vergleich zu reinem Wasserstoff. Aufgrund seiner einfachen Lagerbedingungen im
flissigen Zustand lasst sich Ammoniak ausgezeichnet fir die Bereitstellung von Wasserstoff in gebundener
Form nutzen. Im Gegensatz zu Hz ist beim Einsatz von NHz lediglich ein Druck von etwa 10 bar bei 20 °C oder
eine Temperatur von -33°C bei Umgebungsdruck erforderlich, was eine einfache Handhabung erheblich
beglinstigt. Neben dem geringeren Energieaufwand bei der Kraftstoffspeicherung ist auch der bendétigte
Tank unter deutlich einfacheren Kriterien zu konzipieren. Dies fiihrt gleichzeitig dazu, dass auf die
bestehende Infrastruktur zurtickgegriffen werden kann und somit kein neues Versorgungsnetz aufgebaut
werden muss. Tankstellen, bestehende Kraftstofftanks und Zapfanlagen konnen mit geringerem Aufwand
fur den Einsatz von NHsz umgeruistet werden. Zusatzlich ist auch die im Vergleich zu Wasserstoff um 30 %
hohere volumenspezifische Energiedichte von Vorteil (Kraftstofftankvolumen).

Ein weiterer Vorteil von NHs im Hinblick auf die motorische Verbrennung ist sein geringer Luftbedarf fur
die vollstandige Umsetzung in Stickstoff (N2) und Wasser (H20). Dies flihrt dazu, dass auch groRere Mengen
an Kraftstoff ohne zusatzliche Aufladung von Motoren umgesetzt werden konnen und somit ein breites
Spektrum hinsichtlich der erforderlichen Abgabeleistung abgedeckt wird. Zusatzlich kann dadurch auch
der niedrige Heizwert von Ammoniak zu groRen Teilen kompensiert werden. Uber den geringeren Luftbedarf
kann eine Saugrohreinspritzung mit einem reduzierten Applikationsaufwand realisiert werden, ohne den
zwangslaufigen Effekt der auftretenden Luftverdrangung durch die Saugrohreinspritzung wahrzunehmen.
Im Gegensatz zu konventionellen Treibstoffen, wie beispielsweise Benzin, kann hierbei auf aufwendige
Anpassungen verzichtet werden. Eine weitere positive Eigenschaft stellt die hohe Oktanzahl von 110 dar. Im
Vergleich zu ,Super“-Treibstoff, der flir gewdhnlich mit einer Oktanzahl von 95 zur Verfligung steht, kann
durch Ammoniak grundsatzlich ein hoheres Verdichtungsverhaltnis realisiert werden. Dies resultiert
zwangslaufig in einem gesteigerten Wirkungsgrad, beziehungsweise reduzierten spezifischen
Kraftstoffverbrauch.

3. Ziele des Forschungsprojekts

Da Ammoniak als Kraftstoff im Gegensatz zu fossilen Brennstoffen noch ein groBes Erforschungspotenzial
aufweist, soll dieses Projekt weitere Aufschliisse liber dessen Einsatz in Verbrennungsmotoren geben.

Neben den Schadstoffemissionen soll auch die Auswirkung von Ammoniak (NHs) auf das Brennverhalten
analysiert werden. Dazu werden die benotigen Messwerte wie beispielsweise Druck und Temperatur an
verschiedenen Stellen durch den Einsatz entsprechender Sensorik erfasst und aufgezeichnet. Durch die
Aufbereitung und Auswertung der Messergebnisse mithilfe thermodynamischer Zusammenhange und
verschiedener Berechnungen konnen anschlieBend typische KenngroRen wie beispielsweise Brenndauer,
Brennrate und Verbrennungsschwerpunkt, bestimmt werden.

In den ersten sechs Monaten (Januar bis Juni 2022) des Projektes wird der Forschungsmotor fiir den Dual-
Fuel-Betrieb mit NHs-Zufuhr mittels Saugrohreinspritzung umgeristet. Zur Umsetzung dieses Vorhabens
sollen die bendtigten Bauteile in einem CAD-Programm konstruiert und anschlieBend passgenau — wenn
moglich groBtenteils hausintern - gefertigt werden. Dabei wird auf die Erfahrung von wissenschaftlichen
Mitarbeitern des Labors fiir Verbrennungsmotoren zurtickgegriffen, die sich im Rahmen einer industriellen
Auftragsforschung bereits grundlegende Fachkenntnisse auf dem Gebiet der Dual-Fuel-Verbrennung
aneignen konnten.

In der zweiten Halfte (Juli bis Dezember 2022) werden Messkampagnen am Motor organisiert, um den
Einfluss der Einspritzparameter auf das Emissionsverhalten zu analysieren. Besonderes Augenmerk wird
dabei auf moglichen Ammoniakschlupf (Emission durch unverbranntes NHj) gelegt. Mit Hilfe von
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Endoskopie-Untersuchungen, deren Vorbereitungen bereits durch im Labor abgeschlossene
Bachelorarbeiten umgesetzt wurden, werden zusatzlich zyklusaufgeloste Informationen wahrend der
Verbrennung erfasst. Darliber hinaus wird eine Machbarkeitsstudie fiir das von der Patentmanufaktur im
Oktober 2021 gemeldete Verfahrenspatent von Prof. Bikas und seinem Team durchgefiihrt, das ein
Ammoniak-Brennverfahren beschreibt.
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4. Herangehensweise und Forschungsergebnisse
4.1 Versuchsaufbau und -durchfiihrung

411 Forschungsmotor

Die Versuche wurden an einem luftgekihlten Deutz-Vierzylinder-Reihenmotor (14) durchgefiihrt, der fir
schwere Nutzfahrzeuge konzipiert wurde. Dieser hat einzelne Zylinderkopfe mit jeweils zwei Ventilen pro
Zylinder. Die Einlasskanale sind in Drallbauweise ausgefiihrt. Der verwendete Serienkolben hat eine Feuer-
steghohe von 18 mm (Abbildung 1), was bei der Bewertung einiger Abgaswerte aufgrund hoher SpaltmaRe
zu berlcksichtigen ist.

In der folgenden Tabelle 1sind die wichtigsten Motordaten des urspriinglichen Motors aufgelistet.

Tabelle 1: Motordaten Originalzustand

Model Deutz FOL-412
Zylinderanzahl 4

Bohrung x Hub 100 mm x 120 mm
Hubraum 3768 cm®

Diesel Einspritzsystem Bosch Reiheneinspritzpumpe
Maximales Drehmoment 238 Nm @ 1450 min™
Maximale Leistung 51kW @ 2350 min™'
Maximale Drehzahl 2500 min™
Leerlaufdrehzahl 650-750 min™!
Ansaugsystem Saugmotor

Taktzahl Viertakt-Motor
Einspritzsystem Direkteinspritzer
Einlass 6ffnet vor OT 32° KW

Einlass schlieBt nach UT 60° KW

Auslass 6ffnet vor OT 70° KW

Auslass schlieRt nach UT 32° KW
Feuersteghdhe (Kolben) 18 mm

Abbildung 1: Schnitt durch den Zylinder 1, der die exzentrische Kolbenmulde, die zentrale Position der Einspritzdiise und die H6he
des oberen Kolbenbodens zeigt. Bild: Thomas Untheim

In seinem urspriinglichen Zustand ist der Motor mit einem Hochdruck-Kraftstoffsystem ausgestattet, das
eine Reihen-Einspritzpumpe mit mechanischem Fliehkraftregler verwendet. Zu Forschungszwecken wurden
die Zylinder 1 und 4 mit einem modernen Common-Rail-Einspritzsystem von Delphi Technologies modifiziert,
das einer EU6d-PKW-Serienanwendung entspricht.

Dazu mussten die Zylinderkopfe stark modifiziert werden. Die Delphi-Einspritzdiisen wurden auf einen
zusatzlichen Adapter montiert, um den richtigen Einspritzwinkel fiir die vorhandene Kolbenmulde zu finden.
Die Kolbenmulde ist exzentrisch und fir heutige moderne Verbrennungssysteme untypisch schmal. Es ist
zu erwarten, dass die Muldenform nicht optimal auf die Einspritzcharakteristik abgestimmt ist. Dennoch
wollen wir nicht das Verbrennungssystem des Motors optimieren, sondern vielmehr Moglichkeiten
schaffen, flexible Parameteranderungen wahrend der Tests zu ermdglichen. Die Common-Rail-Einspritzung
bietet definitiv eine dieser Moglichkeiten.
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Wie in Abbildung 2 dargestellt, wurde der Ansaugbereich von Zylinder 4 (der erste Zylinder auf der
gegeniberliegenden Seite des Abtriebs des Motors auf der linken Seite der Abbildung) stark modifiziert,
um dynamisch verschiedene Ansaugbedingungen in Bezug auf Druck und Temperatur einzustellen. Er ist
mit einem Heilkfilm-Luftmassenmesser zur Messung des Luftmassenstroms ausgestattet, gefolgt von
einem hochauflosenden Drucksensor und einem Thermoelement-Adapter zur Erfassung der thermo-
dynamischen Bedingungen in der Ndhe des Einlasses der eBooster-Einheit. Der eBooster® ist ein elektrisch
betriebener Kompressor von Borg-Warner, der einen aufgeladenen Motorbetrieb ermoglicht. Die
verdichtete Luft wird in einen wassergekiihlten Zwischenkiihler geleitet, bevor sie in den Zylinder gelangt.
Sowohl der Druck als auch die Temperatur am Ausgang des Ladeluftkiihlers werden erfasst und Giberwacht.

Zylinder 4 wird in einem monovalenten Modus betrieben, bei dem nur die Hochdruck-OME-Einspritzung
verwendet wird. Sein gesamter Abgasstrom wird in den Zylinder 1 geleitet. Um die Auswirkungen der
Ventilliberschneidung beider Zylinder zu reduzieren, wurde ein 10-Liter-Puffertank in das AGR-System
eingebaut.

Abbildung 2: CAD-Darstellung des Motors auf dem Priifstand mit allen Anderungen an Zylinder 1 und 4. Tirkis: Ansaugsystem des
Zylinders 4. Hellrot von links nach rechts: Auspuff von Zylinder 4 durch den 10-Liter-Puffertank in den Einlass von Zylinder 1. Lila:
Endoskop im Zylinder 1 installiert. Rot: Probeentnahmestellen zu den Abgasanalysatoren vor und nach Zylinder 1. Griin: Common-
Rail-Hochdrucksystem fiir Zylinder 1 und 4. Gelb: Ammoniak-Einspritzsystem. Bild: Thomas Untheim

Abbildung 3 zeigt das umgeriistete Dual-Fuel-System am Zylinder 1, die neu eingebaute Gaseindiisung in
den Ansaugkrimmer in orange. Wie dargestellt, erfolgt die Gaseindiisung direkt in die Ansaugbriicke und so
nah wie moglich an den Ventilen. Bei dem Gasinjektor wurde auf einen LPG- und CNG-Injektor der Firma
Landirenzo zurtickgegriffen. Da es sich bei diesem um einen Side-Feed-Injektor handelt, musste hierfir ein
zusatzliches Gehause verbaut werden. Hierfliir wurde auf eine Konstruktion eines vorherigen Projektes
zuriickgegriffen (siehe Abbildungen 4 und 5).
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Abbildung 3: CAD-Details der Anderungen an Zylinder 1 mit den Probeentnahmestellen (hellrot) vor und nach Zylinder 1,
der Ammoniak-Einspritzdiise mit Gehause (gelb), dem Endoskop (violett) und dem Common Rail mit Einspritzdiise (grtin).
Bild: Thomas Untheim

Abbildung 4: Schnittdarstellung des CAD-Modells der Injektoraufnahme Bild: Thomas Untheim

Um die Vibrationen fiir den Gasinjektor so gering wie moglich zu halten, wurde dieser nicht direkt am Motor
befestigt, sondern am Prifstandsaufbau. Als Verbindungsleitung wurde ein Teflonschlauch eingesetzt
(siehe Abbildung 5).

Abbildung 3: Detailansicht der NHs-Einspritzung Zylinder 1. Bild: Thomas Untheim
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Tabelle 2: Motordaten nach Umbau

Ansaugsystem
Modifizierter Zylinder
Ansaugung

Turbolader
Wasser-Ladeluftkihler

AGR-system
Modifizierte Zylinder

Common-Rail System
Modifizierter Zylinder
Hochdruckpumpe

Injektoren
Filter
ECU

Ammoniak-Eindiisung

4

Turbolader

Borg Warner eBooster 48 V Gen2
PWR-Wasser-Ladeluftkihler

Abgasruckfihrung von Zyl. 4 auf Zyl. 1

1&4

Extern angetriebene HDP

Bosch CP3 (1600bar)

Delphi 8-Loch Magnetventilinjektoren
Bosch Feinfilter

dSPACE MAB Il + Rapid Pro

Modifizierter Zylinder 1
Injektor Landirenzo type Gl-25

41.2 Motorenprifstand und Peripherie
4.1.3 Wirbelstrombremse

Der Prifstandsaufbau ist mit einem Wirbelstrombremssystem des Typs W260 von der Firma Schenck
ausgestattet. Um eine hohere Flexibilitat bei der Priifung von Einspritzschemata zu erreichen, wurden die
Zylinder 2 und 3 verwendet, die mit Kraftstoff aus der Reiheneinspritzpumpe betrieben werden, um einen
Schleppmodus fir die Zylinder 1 und 4 zu ermoglichen.

414 Motorsteuergerat

Als Motorsteuergerat (ECU) fir das Diesel- und Gaseinspritzsystem und zur Erfassung der Messdaten
kommt ein Rapid-Control-Prototyping-System von dSPACE zum Einsatz. In unserem Fall dient die dSPACE
MicroAutoBox Il (MAB) als Master und die RapidPro als Slave. Beide sind modular aufgebaut und kénnen je
nach Anwendungsfall individuell kombiniert werden. In unserem Aufbau verwenden wir die MAB mit der
Konfiguration DS1401/1512/1514 und die RapidPro mit den Modulen "DS 1638" und "DS 1637" mit den
folgenden Funktionen:

B DS 1638: Dieses Modul dient hier als Sensoreingangsmodul fir Thermoelemente und kann die
Signale der angeschlossenen Thermoelemente des Typs K direkt auswerten. Integriert sind
bestimmte Temperatursensoren, die in unserer Forschungsmaschine instrumentiert sind

B DS 1637: Dieses Modul dient zur Erfassung der mechanischen Motoreigenschaften. Integriert sind
die Kurbelwellen- und Nockenwellensensoren. Das Kurbelwinkelsignal wird zur Synchronisierung
des gesamten Datenerfassungssystems und zur Steuerung der Common-Rail-Einspritzung mit
unserem Rapid-Control-Prototyping bendtigt. Der Winkelsensor ist der 356C von AVL List GmbH,
der mittels Infrarot-Lichtreflexion an einer Markerscheibe sowohl die Drehzahl als auch den
absoluten Winkel mit einer Auflésung von bis zu 0,5 °CA ausgibt.

Die RapidPro kommuniziert mit der MAB Uiber Low Voltage Differential Signaling Link (LVDS) und kann somit
sowohl Daten Uibertragen als auch empfangen. Uber analoge Ein- und Ausgange und digitale Ein- und
Ausgange erfasst das MAB die Gibrigen Messdaten, wie zum Beispiel Driicke. Darliber hinaus kénnen Utber
Ausgange Sollwerte ermittelt werden. So konnen zum Beispiel die Drosselklappenstellung, das
Bremsmoment und die Drehzahl des eBoosters vorgegeben werden. Alle diese MessgroBen und Zielwerte
konnen mit dem ControlDesk von dSPACE Ulberwacht und vorgegeben werden. Alle Algorithmen fir die In-
situ- und In-Memory-Verarbeitung der erfassten Daten wurden mit MATLAB/Simulink von MathWorks®
generiert und anschlieBend auf die MAB kompiliert. Dies hat den Vorteil, dass die schnellen
Steuerungsalgorithmen im eigenen Haus erstellt werden koénnen und die Flexibilitat fiir Anderungen
erhalten bleibt. Die auf der MAB kompilierte Software lauft auf einem IBM PPC 750GL-Prozessor mit 900
MHz, einschlieBlich 1 MB Level-2-Cache, 16 MB Hauptspeicher und weiteren 6 MB Speicher ausschlieBlich
fur die Kommunikation zwischen MicroAutoBox Il und dem PC.
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Einstellparameter des Motors

Dieses ECU-Setup ermoglicht eine hohe Variabilitat der Einspritzeinstellungen und Lastzusammen-
setzungen. Fir diesen Test gibt es die Moglichkeit, von einer bis zu finf Einspritzungen zu variieren. Zwei
Voreinspritzungen, eine Haupteinspritzung und zwei Nacheinspritzungen, fir jede Einspritzung kann der
Einspritzbeginn (SOIl) und die Dauer frei eingestellt werden. Der Einspritzdruck wird mit dem Druck-
regelventil am Rail eingestellt, es ermoglicht die Regelung des Raildrucks im Bereich zwischen 600 und
1200 bar. Hohere Raildriicke haben sich in den Tests aufgrund der engen exzentrischen Kolbenmulde nicht
als vorteilhaft flir das Verbrennungssystem des Motors erwiesen. Die Gaseinspritzung ist auf nur eine
Einspritzung eingestellt, wobei sowohl der SOI als auch die Einspritzdauer variiert werden kénnen. Der
Gasdruck wird Uber einen Druckregler gesteuert.

Tabelle 3: Ubersicht Messtechnik

Messtechnik

Laborsystem dSPACE MAB Il + Rapid Pro

Durchflussmesser (NH3) Bronkhorst F-113AC-M50-ABD-
43-E 29 m3n/h NH3; 5 barg; 20 °C

Zylinderdruck Kistler 7061 B

Drehmoment FGP FN 5146 (200 daN)

Temperatur Typ K Thermoelement

Druck me-mo-tec O - 2 bar

Abgas Pierburg AMA 4000

(CO2, CO, UHC, NOx, O2)

Zylinderdruckmessung

Zur Auswertung der Zylinderdruckkurve ist ein piezoelektrischer Drucksensor von Kistler verbaut, der
hochtemperaturbestandig ist. Dazu wurde eine zusatzliche Zugangsbohrung in die Zylinderkopfe von
Zylinder 1 und 4 gebohrt. Das System nutzt einen Ladungsverstarker, um die Daten flir das Steuergerat
nutzbar zu machen.

415 Kraftstoffversorgung

Diesel-/OME-Versorgung

Die Versorgung der Reiheneinspritzpumpe sowie der Hochdruckpumpe mit Dieselkraftstoff erfolgte tber
einen externen Tank mit 2300 Litern Fassungsvermogen. Der Kraftstoffverbrauch wird mit der
Kraftstoffmessanlage PLU4000 von der Firma Pierburg gemessen. Um die Hochdruckpumpe mit OME-
Kraftstoff betreiben zu konnen, war ein zusatzlicher Kreislauf erforderlich, da die Dichtungen der PLU-
Einheit den chemischen Eigenschaften von OME nicht standhalten. Zu Testzwecken wird das OME in einem
zusatzlichen Edelstahltank mit einem Fassungsvermogen von 40 Litern gelagert. Die Kraftstoffzufuhr vom
Tank zur Hochdruckpumpe umfasst eine Vorforderpumpe, einen Kraftstofffilter und PTFE-Rohre.

NHs-Versorgung

Fir die sichere Bereitstellung von Ammoniak wurde eine bereits vorhandene Versorgungsstecke eines
vorherigen Projekts genutzt. Diese war fir die Benutzung von CNG ausgelegt. Fir den Betrieb mit
Ammoniakgas musste die vorhandene Messing-Entspannungsstation, die nur fir nicht korrosive Gase
zugelassen ist, auf eine Station aus Edelstahl umgeriistet werden (Abbildung 6). Bei den
Verbindungsleitungen zwischen Gasschrank und Entnahmestelle im Priifstand konnte auf die vorhandenen
Leitungen zurickgegriffen werden, da bei der Planung ein moglicher Umbau auf korrosive Stoffe
bericksichtigt wurde. Die Absaugung des Gasflaschenschrankes konnte ebenfalls benutzt werden, dadiese
die Vorgabe eines 120-fachen Raumluftwechsel pro Stunde erfullt.

Beim Ammoniakgas wurde auf zwei 79-Liter-Gasflaschen mit einem Druck von 8,59 bar zurliickgegriffen.
Fir diesen Versuch wurde eine Reinheitsklasse von 3.8 benutzt.
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Bei der Entnahmestelle am Motorenpriifstand wurde ein Druckregler montiert, mit dem ein Betriebsdruck
von 5 bar eingestellt wurde. Fir die Bestimmung der eingediisten Mengen wurde nach dem Druckregler ein
Durchflussmesser installiert. Dieser hat einen Messbereich von 0 bis 29 kg/h. Fiir die Bestimmung der
Dichte des Gases wurde direkt vor dem Gasinjektor ein Druck- und Temperatursensor verbaut.

Abbildung 4: Gasflaschenschrank nach UmbaumaBnahmen (Linke Seite: Umrlistung auf Edelstahl Entspannungsstation).
Bild: Thomas Untheim

4.1.6 Abgasmesstechnik

Zur Bestimmung der Zusammensetzung der Ansaugluft und des Abgases von Zylinder 1 wird das
Messsystem AMA 4000 M von Pierburg zur Erfassung der volumetrischen Konzentrationen von Kohlen-
dioxid CO2, Kohlenmonoxid CO, Sauerstoff O,, Stickoxiden NOx und unverbrannten Kohlenwasserstoffen
UHC eingesetzt. Um eine Kondensation der Abgase zu verhindern, wird das Gas lGber eine beheizte Leitung
der Abgasmesseinheit zugefiihrt. Fir die Entnahme aus den beiden verschiedenen Anschliissen ist eine
beheizte Probeentnahmeeinheit angebracht. In Abbildung 2 ist die Lage der beiden Zugangsoéffnungen fir
die Abgase dargestellt. Um den Eingangszustand zu erfassen, befindet sich einer im Einlass des ersten
Zylinders, der das gesamte Abgas des vierten Zylinders aufnimmt. Der zweite befindet sich im Auslass des
ersten Zylinders, um die entsprechenden Abgasemissionen zu erfassen.

16 Schriftenreihe der Technischen Hochschule Niirnberg Georg Simon Ohm



NHz-deNOy

4.2 Endoskopie
421 Aufbau

Um zusatzliche Informationen Gber RuBbildung und Verbrennungsqualitat zu erhalten, wird am Zylinder 1
ein Endoskopiesystem eingesetzt. Abbildung 7 stellt eine sogenannte "All-In-One-Probe" (Hersteller:
SMEtec, inzwischen Kistler) dar, die

B einen optischen Zugang Gber ein Endoskop,
B eine extern anschlieBbare Zusatzbeleuchtung Gber einen Lichtwellenleiter und
B ein Kihlsystem mittels Druckluft

kombiniert. Es stellt die optische Verbindung zwischen Kamera und Brennraum her (einige seiner tech-
nischen Details sind in Table 1 aufgefihrt).

Table 1: Parameter der Endoskopieausriistung

Abmessungen und Eigenschaften All-In-One-Sonde
Innendurchmesser 4,0 mm
AuRendurchmesser 8,5mm

Lénge 300 mm
Kihlmittel Luft
Offnungswinkel der optischen Sonde (Beleuchtungskegel) 90°
Offnungswinkel des Endoskops (Bildbereich) 80°

Anzahl der Lichtkupplungseinlasse 1

Troex 300°C

Prmax 150 bar

Eine Kamera Basler Scout (scA1400-30gm: monochrome CCD) mit progressiver Abtastung (Chip: 2/3" Sony
ICX285 AL/AQ ohne IR-Filter) wird von einem LabVIEW-Programm von National Instruments gesteuert, um
mikrosekundengenau getriggerte Bilder der Brennkammer zu erfassen (Sensitivitat siehe Abbildung 8). Die
Kamera befindet sich im Slave-Modus und wird durch ein Signal des Prifstands-Systems ausgeldst, um die
Bildaufzeichnung zu starten.

Image area

Hlumination area
/ Air cooling \

p——=

/—nﬁ;’/’

Connection to light source

Abbildung 5: AIO-Sonde mit Beleuchtungskegel (hellblau) und Bildbereich (dunkelblau) [9].
Bild: Kistler Group
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Abbildung 6: scA1400-3 Ohm spektrale Empfindlichkeit [17]. Bild: Kistler Group
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422 Belichtungseinstellungen

Das Triggersignal fir die Kamera wird lGiber einen Nockenwellensensor (AVL 364C mit 720 Triggermarken
pro 360°) und eine dSPACE MAB mit der Nockenwellendrehung synchronisiert. Durch den Verzicht auf eine
externe Lichtquelle werden unerwiinschte Storreflexionen reduziert und somit die Erfassung des Eigen-
lichts der Verbrennung ermoglicht. Der Motor wird mit OME-Kraftstoff betrieben, der aufgrund seines
geringen Kohlenstoffgehalts (etwa 44 Gewichts-%) eine geringere Tendenz zur RuRbildung (in Vergleich zu
Diesel) aufweist. Wahrend bei der Dieselverbrennung aufgrund der RuBbildung (und der diffusiven
Nachoxidation) ein intensives Eigenlicht entsteht, wird bei OME eine geringe Lichtintensitat erwartet. Dies
macht eine Verlangerung der Belichtungszeit der Kamera auf 45 ms erforderlich. Wenn der Motor mit
1200 min~' luft, deckt die Belichtungszeit fast 90 % einer Motorumdrehung ab: 324°CA. Das Aufnahme-
verfahren beginnt bei -340° vor OT und wird bei jedem Zyklus inkrementell verschoben. Abbildung 9 zeigt
den Verlauf des Auslosesignals zur Aufnahme der Bilder, die bei jedem aufeinanderfolgenden Zyklus um
2 ° Kurbelwinkel verschoben werden, um die gesamte Dauer eines Verbrennungsvorgangs abzudecken. Ziel
ist es, so viel Licht wie moglich wahrend der Verbrennung zur Bildgebung zu nutzen und gleichzeitig eine
hohe zeitliche Auflosung durch sequenzielle Aufzeichnung beizubehalten - erméglicht durch die Annahme
einer geringen Zyklus-zu-Zyklus-Variabilitat.

Wahrend der Injektor vertikal montiert ist, ist das Endoskop in zwei Raumrichtungen geneigt. Der sich
daraus ergebende Bildkegel ist in Abbildung 10 dargestellt. Aus Griinden der Abdichtung und zum Schutz
des Endoskops durch die AlO-Probe-Hilse ist das Endoskop leicht in die Hiilse zurlickversetzt. Dies fihrt zu
einer deutlichen Einschnirung des sichtbaren Teils der Brennkammer, wie in Abbildung 11 zu sehen ist.

Abbildung 10 und Abbildung 11 zeigen das Sichtfenster des Endoskops. Der orangefarbene Kreis markiert
die umgebende Hiilse, an der das Endoskop befestigt ist. Durch diese Hiilse ist der (originale) Bildbereich
des Endoskops als hochtransparenter Kegel dargestellt, der nun auf einen kleineren Bereich begrenzt ist -
dargestellt durch den gelben Kegel. Die Abbildungen zeigen das unbeeinflusste Spray, d.h. es wird kein
verformender Einfluss der Flissigkeitsstromung einbezogen. Anhand dieser simulierten CAD-Zeichnung
kann angenommen werden, dass einer der Kraftstoffstrahlen des Injektors innerhalb des Bildbereichs liegt
und einer teilweise auf der linken Seite.

Combustion

—
<\ | \
WO\,\TDC wo‘\mc
EE, EE,
Ry EE,
e e
/ /

Abbildung 7: Schematische Darstellung der Kurbelwellen-Rotation zur Erkldrung der Variation der Belichtungszeit
wéahrend der Verbrennung.

Links: Bei jeder Umdrehung verschiebt sich die Belichtung um 2 ° Kurbelwinkel im aufeinanderfolgenden Motorzyklus.
Rechts: Fenster vom Verbrennungsbeginn (EEQ) bis zum Ende der Verbrennung (EEn) abgedeckt.

TDC: oberer Totpunkt, IVO, IVC: Einlassventil 6ffnet beziehungsweise schliet.

Bild: Peter Weigand
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Abbildung 8: Resultierender Bildkegel des Endoskops. Bild: Thomas Untheim

Abbildung 9: Sichtbarer Bereich der Brennkammer. Bild: Thomas Untheim

423 Bildanalyse

Selbst bei der hohen Belichtungszeit von 45 ms ist die Intensitat der Bilder recht gering. Es konnte extrem
wenig Eigenlicht erkannt werden, was auf eine Verbrennung mit sehr geringer RuRbildung hinweist.

Infolgedessen ist das Signal-Rausch-Verhaltnis des Einzelbildes sehr niedrig (~1). Dennoch scheint das
Signal in der strengen geometrischen Lage der Brennkammer zu liegen und eine Bestimmung des
Eigenlichts ist durch Mittelung der Bildwerte moglich. Auf diese Weise erhoht sich das Signal-Rausch-
Verhaltnis, und es wird ein schwaches Verbrennungssignal erkannt und aufgezeichnet (Abbildung 13).

Da das Boroskop eine fraktale Nutzung des Kamerachips bewirkt, kann die Rauschleistung direkt aus dem
Kamerabild (roter Kasten in Abbildung 13) bestimmt werden. Als reprasentativer Signalbereich fir die
Verbrennung wird der magentafarbene Kasten verwendet (Abbildung 13).

Aus diesen beiden (gleich groBen) Bereichen kann das Signal-Rausch-Verhaltnis nach Gonzalez [1]
berechnet werden:

G

$5555 = x=0 yy=0

T TI-1G, y) — ff0x 1)@

xx=0 yy=0
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Bei der oben genannten Formulierung ergibt das Signal-Rausch-Verhaltnis einen Wert von 4,01 oder mit
ZMM:l ZNN—17 ff(xx’ yy)

$35555 = 10 * log1o € s 24
ssssss@Qf flxx, yy) - (1, 77)9@

dann 10,64 dB.

In beiden Gleichungen kennzeichnet fflxx, yy) das verrauschte Bild (Signal + Rauschen), wéhrend die
Differenz [ff{xx, yy)-ff(x,y)] das reine Rauschen angibt (verrauschtes Bild minus klares Bild). M und N sind die
Variablen fiir die BildgroRe, die den x- und y-Koordinaten entsprechen (hier: GroRe des verwendeten,
beschnittenen Bildausschnitts (rote und magentafarbene Kasten)). std([fflxx, yy)-ff(x,y)]) stellt die Standard-
abweichung des roten Kastens in Abbildung 13 dar.

Visualisiert man das mittlere Bild als Konturdiagramm (Konturwerte: 0,8, 1,0, 1,2, 1,4), so werden die Orte mit
mehr lichtinduzierenden Verbrennungsbereichen deutlicher dargestellt:

Unter Berlcksichtigung der geometrischen Ausrichtung der Sprithkegel (wie in Abbildung 11 dargestellt)
wird angenommen, dass die Bereiche (1) und (3) in Abbildung 12 durch das Vorhandensein von Kraftstoff-
einspritzung innerhalb des Abbildungsbereichs verursacht werden. Ferner zeigen die Bereiche (1) und (3),
dass die Kraftstoffstrahlen in den duRersten Bereichen des Strahls in Bezug auf die Einspritzdiisenspitze
nicht drastisch durch die Ladungsbewegung beeinflusst zu werden scheinen.

Das extrem niedrige Eigenlichtsignal der Verbrennung deutet auf einen ruBarmen Verbrennungsprozess im
Vergleich zur Dieselkraftstoffverbrennung hin. Dies ist auf den geringeren Kohlenstoffgehalt des OME
zurlickzufihren. Eine Anpassung der Belichtungszeit der Kamera ermoglichte die Aufnahme eines niedrigen
Signals zur Erkennung des Eigenlichts, das das Verbrennungsgeschehen im Zylinder global tUber den
Motorzyklus erfasst.

Daher kann auf Basis der endoskopischen Untersuchungen in der vorliegenden Studie nur eine qualitative
und keine quantitative Analyse durchgefiihrt werden. Nichtsdestoweniger fallt das resultierende Signal mit
der Injektor-Architektur (Strahlrichtung) des Injektors zusammen, was auf eine sehr geringe RuRbildung im
Bereich (2) und eine leicht erhohte RuBbildung in den Bereichen (1) und (3) hinweist. Zusammenfassend lasst
sich sagen, dass die Verbrennung als nahezu flammenlos angenommen wird.

Abbildung 13 fasst beispielhaft das nachbearbeitete Bild mit den drei unterschiedlichen Bereichen bei einer
Motordrehzahl von 1200 min~' und 50 % Last zusammen - ein Bereich mit hoherem Signalanteil im rechten
oberen Bereich des sichtbaren Brennraums (1), ein eher signalarmer Bereich in der unteren Mitte (2) und die

mean image signal (B-i)

200 400 600 800 1000 1200
Peripherie eines scheinbar signalreichen Bereichs im oberen linken Bereich (3).
Abbildung 10: Das Durchschnittsbild von Abbildung 13 als Konturdiagramm11. Bild: Peter Weigand
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Abbildung 12: Das nachbearbeitete Bild gemittelt (iber das gesamte Verbrennungsereignis bei 1200 min™' und 50 % Motorlast: Bild:
Peter Weigand

4.3 Experimenteller Ansatz

Wie bereits beschrieben, bietet der Motor die Moglichkeit, den Modus Operandi fir die Zylinder 1 und 4
unabhangig voneinander zu wahlen. Der vierte Zylinder des Motors wird mit monovalenter Kraftstoff-
einspritzung (OME) betrieben und nutzt ein Hochdruck-Common-Rail-Einspritzsystem. Der erste Zylinder
verfligt Uber ein bivalentes Einspritzsystem, wahrend er den gesamten Abgasstrom von Zylinder 4 ansaugt.
Gasformiges Ammoniak wird in den Ansaugkanal in der Nahe des Einlassventils von Zylinder 1 und in
Stromungsrichtung eingespritzt, wodurch das Ammoniak direkt in den Abgasstrom des vierten Zylinders
gemischt wird. Als Zindquelle wird OME verwendet, wobei das gleiche Common-Rail-Einspritzsystem wie
bei Zylinder 4 zum Einsatz kommt. Da Zylinder 1im Dual-Fuel-Modus (DF) betrieben wird, kann seine Last
zwischen Ammoniak und OME aufgeteilt werden, was die sogenannte Substitutionsrate bestimmt.

Die Last wird so gesteuert, dass sie fir beide Zylindern gleich ist, was einen Vergleich der Wirkungsgrade
und Abgasemissionen zwischen den Zylindern zulasst. Mit zunehmender Last nimmt die O2-Konzentration
am Auslass von Zylinder 4 ab, so dass der Sauerstoffgehalt des Ansauggemisches fiir Zylinder 1 dessen Last
begrenzen konnte.

Mit anderen Worten: beide Zylinder stellen ein System von in Reihe geschalteten Reaktoren dar. Diese
gegenseitige Abhangigkeit hat zwei Grinde:

B Ermittlung der Motorbetriebsbedingungen fiir die stabilste und effizienteste Ammoniakumwand-
lung im DF-Betrieb bei unterschiedlichen Substitutionsraten

B Da Ammoniak als Reduktionsmittel fiir die NOx-Umwandlung in Nachbehandlungssystemen mit
selektiver katalytischer Reduktion (SCR) verwendet wird, mochten wir seine Effizienz im Nicht-
SCR-Modus in einem Motorzylinder untersuchen. Der Ansaugstrom von Zylinder 1 enthalt alle

Abgasemissionen einschlieBlich NOx aus Zylinder 4. Ein Vergleich zwischen der NOx-Konzentration
im Ansaug- und Abgasstrom von Zylinder 1 soll die Nicht-SCR-Effizienz des Systems
charakterisieren.

4.3.1 OME monovalente Kraftstoffeinspritzung (Zylinder 4)

Die monovalente Kraftstoffeinspritzung betrifft bei allen in dieser Studie vorgestellten Messungen nur
Zylinder 4. Die in Zylinder 4 verwendeten Einspritzschemata bestehen aus drei Einspritzereignissen: Pilot1,
Pilot2 und einer Haupteinspritzung. Da die Dauer von Pilot2 und Haupteinspritzung in den meisten
Betriebspunkten vergleichbar ist und zudem ihr Abstand klein ist, konnen diese beiden Ereignisse als Split-
Main-Strategie betrachtet werden, das heit, die gesamte Haupteinspritzmenge wird auf zwei Ereignisse
aufgeteilt. Eine sorgfaltige Kalibrierung des Motors in den gewahlten Betriebspunkten fiihrte zu einer Auf-
teilung zwischen den drei Einspritzereignissen in einem Bereich von 20-30-50 (Gewichts-%) fir Pilot1, Pilot2
beziehungsweise Haupteinspritzung, wie in Abbildung 14 dargestellt. Diese Aufteilung wurde auch fir den
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DF-Betrieb in Zylinder 1 beibehalten und diente als Basis fiir die spatere Referenz.

Zwei Motordrehzahlen, 1200 und 1500 min~' wurden untersucht, wobei die Motorlast in drei verschiedenen
Stufen von 50 %, 75 % und 100 % durch Steuerung des effektiven Drehmoments von Zylinder 4 variiert
wurde. Obwohl die Kalibrierung des Einspritzschemas verfeinert wurde, war es schwierig, bei jeder Drehzahl
den thermischen Wirkungsgrad der Volllast zu erreichen.
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Abbildung 15 zeigt die Kraftstoffbilanz, aus der hervorgeht, dass sich der Wirkungsgrad bei beiden
Drehzahlen verschlechtert, wenn die Last sinkt. Aus der Differenz zwischen dem gelben Balken und der
eingespritzten Gesamtmenge ist ersichtlich, dass bei 1200 min~' und 50 % Last mehr als 50 % der Menge im
Vergleich zur Volllast benotigt wird.

Abbildung 16 zeigt die Einspritzzeitpunkte, wie sie in jedem Betriebspunkt angepasst wurden um den
Kraftstoffverbrauch zu minimieren. Das Einspritzschema bei 50 % Last wurde bei den DF-Messungen als
Referenz verwendet. Die Drosselung der Ansaugluft ermoglicht das Screening verschiedener Lambda-
Werte (siehe Abbildung 17)

Abbildung 18 und Abbildung 19 zeigen die gemessenen Rohemissionen von Zylinder 4 Gber alle Messpunkte
hinweg. Es ist offensichtlich, dass aus zwei Griinden eine ruBarme Kalibrierung auf Kosten der NOy-
Emissionen gewahlt wurde. Erstens, um die Ablagerung von RuBpartikeln im Endoskop zu vermeiden, und
zweitens, um das Nicht-SCR-Potenzial von Ammoniak in Zylinder 1 mit hohen NOx-Konzentrationen im
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Abbildung 13: Einspritzschema der Referenzpunkte. (Die linke y-Achse stellt die Massenverteilung der Einspritzungen fiir die
monovalente OME-Kraftstoffeinspritzung dar. Die rechte y-Achse stellt die Motordrehzahl dar): Bild: Peter Weigand
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Abbildung 14: Lastverteilung der untersuchten Betriebspunkte. (Die linke y-Achse stellt den prozentualen Anteil an eingespritztem
Kraftstoff nach Abbildung 14 dar. Die rechte y-Achse steht flir die Motordrehzahl. Zusatzlich geben hellgelbe Striche

die theoretische Mindestkraftstoffmenge an, wenn der thermische Wirkungsgrad auf dem gleichen Niveau wie bei den
Volllastbedingungen gehalten werden kénnte): Bild: Peter Weigand
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Abbildung 15: Einspritzzeitpunkte der Referenz: Bild: Peter Weigand
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Abbildung 16: Lambda und Luftmassen der Referenz: Bild: Peter Weigand
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Abbildung 17: Spezifische HC-, NOx- und CO-Emissionsreferenz: Bild: Peter Weigand
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Abbildung 18: spezifische O2- und CO2-Emissionen der Referenzpunkte: Bild: Peter Weigand
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4.3.2 OME-NH;Dual-Fuel-Betrieb (Zylinder 1)

Die Kalibrierung der Betriebspunkte des Kraftstoffs von Zylinder 4 — wie zuvor beschrieben - wurde bei den
DF-Messungen von Zylinder 1 angewendet. Es wurde sichergestellt, dass die von beiden Zylindern
erzeugten Leistungenidentisch sind. Bei hoheren Lasten wird der eBooster eingesetzt, um eine ausreichende
Sauerstoffkonzentration am Einlass von Zylinder 1 (= Auslass von Zylinder 4) zu gewahrleisten, um eine hohe
Umsetzung von OME und NHs zu ermoglichen. Daher wird die Drosselklappe im Gegensatz zu den
Referenzmessungen immer mit einem Alpha-Wert von 100 % betrieben. Es wurden zwei verschiedene
Drehzahlen untersucht: 1200 min~'und 1800 min-".

Motordrehzahl 1200 min-'

Bei diesem Screening wird ein Teil des OME-Kraftstoffs schrittweise durch NHs ersetzt, wobei der
Energiegehalt zugrunde gelegt wird (energetische Substitution). Abbildung 20 zeigt die prozentuale
gravimetrische Aufteilung zwischen den einzelnen Einspritzungen in jedem Betriebspunkt. In Abbildung 21
ist die Aufteilung der Kraftstoffmenge zwischen den Zylindern 1 und 4 in Abhéangigkeit von der
energetischen Substitutionsrate dargestellt.

Um die geringere laminare Flammengeschwindigkeit des NHz zu kompensieren, wird das Einspritzschema
von Zylinder 1 geandert, um eine langere Ziindverzogerung bei hoheren Substitutionsraten zu berticksich-
tigen. Im Verlauf der Messungen wird die erste Piloteinspritzung ab Messung 2 (36 % Substitutionsrate)
eliminiert, da sie weder bei der Verbrennungsstabilitat noch beim Emissionsverhalten einen Vorteil bot.

Das entsprechende Einspritzschema ist in Abbildung 22 dargestellt. Weiterhin wurde der Abstand zwischen
Pilot2 und der Haupteinspritzung reduziert (Split-Main-Strategie), um eine robuste Verbrennung und einen
stabilen Drehmomentaufbau zu gewahrleisten. Generell wurde das Einspritzschemain Abhangigkeit von der
Substitutionsrate angepasst, um eine stabile Verbrennung zu gewéahrleisten und gleichzeitig die
Rohemissionen zu reduzieren. Obwohl die Messungen 3 bis 5 nahezu identische Substitutionsraten von etwa
44 % zeigen, wird die Auswirkung der Variation auf die Emissionen untersucht, indem die Geschwindigkeit
des eBoosters und damit die Luftmasse variiert wird (siehe Abbildung 23).
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Abbildung 19: Einspritzschema bei 1200 min~'. 100 % entspricht der gesamten Kraftstoffmenge (Zyl 1und Zyl 4 - falls zutreffend)
in jedem Betriebspunkt. Bild: Peter Weigand
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Abbildung 20: Lastverteilung bei 1200 min~'. OP #6: Zylinder 4 geschleppt und Zylinder 1 befeuert. Bild: Peter Weigand
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Abbildung 21: Einspritzzeitpunkte bei 1200 min~'. Bild: Peter Weigand

Intake conditions [I'-I-'Iind!dr 1
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Abbildung 22: Ansaugbedingungen Zylinder 1. eBooster-Drehzahl und Ansaugluftmasse bei 1200 min™. Bild: Peter Weigand

Motordrehzahl 1800 min-1

Es gibt zwei Referenzpunkte mit identischen Einspritzeinstellungen und Lasten, aber ohne den Betrieb von
Zylinder 1 (Messung Nr. 7 und 8 aus Abbildung 25 bis Abbildung 27). Der einzige Unterschied liegt im Luft-
management des Motors, da die erste Referenz (Messung Nr. 7) ohne eBooster-Betrieb und Messung Nr. 8
mit einer eBooster-Drehzahl von 35000 min~' durchgefihrt wurde (Abbildung 27).

Die beiden folgenden Messungen (Nr. 9 und 10) umfassen den Betrieb von Zylinder 1.

Nr. 9 wurde mit der gleichen Einspritzeinstellung wie Zylinder 4 und im 100%igen OME-Betrieb ermittelt.
Das Einspritzschema wurde durch eine leichte Verschiebung um 1 °CA angepasst und ist in Abbildung 25
und 24 dargestellt. Es wird angenommen, dass diese Verschiebung aufgrund der geringeren Sauerstoff-
konzentration in der Ansaugmasse von Zylinder 1 erforderlich ist. Die Lastverteilung war 50:50, wie in
Abbildung 24 dargestellt.

Nr. 10 beinhaltet die Substitution von OME-Kraftstoff durch NHs (siehe Abbildung 25) mit einer ener-
getischen Substitutionsrate von 40 % fir Zylinder 1. Es zeigt sich, dass die Last in Zylinder 1 etwas hoher ist
(Abbildung 25 und 24). Entsprechend der geringeren laminaren Flammengeschwindigkeit von Ammoniak
wird das Einspritzschema angepasst. Durch den Wegfall der Piloteinspritzung 1 und die Verringerung des
Abstands zwischen der Piloteinspritzung 2 und der Haupteinspritzung konnte eine robuste Verbrennung und
Drehmomenterzeugung erreicht werden.
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Abbildung 23: Einspritzschema bei 1800 min~'. 100 % entspricht der gesamten Kraftstoffmenge (Zyl 1 und Zyl 4 - falls zutreffend -
) in jedem Betriebspunkt. Bild: Peter Weigand
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Abbildung 24 Lastverteilung bei 1800 min~'. OP #7 und #8 Zyl 4 befeuert, Zyl 1 geschleppt. Bild: Peter Weigand
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Abbildung 25: Einspritzzeitpunkt bei 1800 min~. Bild: Peter Weigand
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Abbildung 26: Ansaugbedingungen Zylinder 1. eBooster-Drehzahl und Ansaugluftmasse bei 1800 min~'. Bild: Peter Weigand
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4.4 Analyse der Emissionsergebnisse

4.41 Druckindizierung und Warmefreisetzung

Die Zylinderdruckindikation ist ein sehr wichtiges Instrument, um weitere Erkenntnisse tiber den Verbren-
nungsprozess zu gewinnen. Fur diese Arbeit wird das im Abschnitt Prifstand beschriebene Indizierungs-
system zur Erfassung der kurbelwinkelaufgelosten Druckverlaufe verwendet. Anhand dieser Erkenntnisse
konnen nutzliche Informationen Gber den Beginn und die Dauer der Verbrennung sowie Uber die
Kraftstoffumsetzung und die Warmefreisetzung gewonnen werden.

Die Messungen wurden bei zwei verschiedenen Motordrehzahlen, 1200 und 1800 min~' durchgefihrt.
Bei 1200 min~'wurden sechs Messungen durchgefihrt, die im folgenden Abschnitt getrennt fur Zylinder 4
und Zylinder 1 besprochen werden.

1200 min-1
Zylinder 4

Der Druckverlauf von Zylinder 4 ist in Abbildung 28 dargestellt. Die entsprechenden Kurven stellen die finf
Messungen dar, bei denen eine Verbrennung von flissigem Kraftstoff (OME) stattfand.

Die Unterschiede in der Verdichtungskurve in der Nahe des oberen Totpunkts werden durch Schwankungen
der Frischluftmasse verursacht, wie in Abbildung 28 dargestellt. Fir alle Betriebspunkte blieb die Last von
Zylinder 4 unverandert.

Die entsprechenden berechneten Warmefreisetzungen sind in Abbildung 30 dargestellt. Drei lokale Maxima
in den Warmefreisetzungskurven spiegeln das Einspritzmuster wider, wahrend die hochste
Warmefreisetzung um den oberen Totpunkt auftritt. Schwankungen des Ladedrucks und des Abgasdrucks
erklaren die beobachteten Streuungen in den Warmefreisetzungskurven.

Die Steigung, die fiir Start und Ende der Verbrennung hoch ist, ist sehr dhnlich, was eine gute Reproduktion
der Messungen zeigt. Die Reproduzierbarkeit der Messungen zeigt sich auch bei der Verbrennungs-
geschwindigkeit, die in Abbildung 29 dargestellt ist. Die berechneten Verbrennungsdauern (BD), welche die
Zeit (in Kurbelwinkel) zwischen 10 und 90 % der kumulierten Warmefreisetzung darstellt, liegen bei diesen
Messungen alle im gleichen Bereich. Die kleine Abweichung von 1,5°CA ist akzeptabel. Der B50, der die
Position darstellt, an der 50 % der zugefiihrten Energie umgesetzt wurden, bleibt fir alle finf Messungen
gleich, was gewollt war und sich aus der Nachbearbeitung der Druckanzeige und der Warmeabgaben ergibt.

Da Zylinder 4 nur als "Spenderzylinder" fiir die Konditionierung von Zusammensetzung und Temperatur am
Einlass von Zylinder 1 diente, wird die Analyse nicht weiter ausgefihrt, da der Schwerpunkt auf Zylinder 1
liegt.
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Abbildung 27: Zylinderdruck fir Zylinder 4 bei 1200 min-1. Bild: Fabian GroBman
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Abbildung 28: Brenndauer und Einspritzung fiir Zylinder 4 bei 1200 min~'. Bild: Fabian GroBmann
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Abbildung 29: Warmefreisetzungsrate fir Zylinder 4 bei 1200 min-'. Bild: Fabian GroBmann
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Zylinder 1

Der gesamte Abgasstrom von Zylinder 4 wird Zylinder 1 zugefiihrt, wahrend in dessen Saugrohr Ammoniak
eingespritzt wird, um eine vorgemischte Ansaugzusammensetzung zu bilden. Das angesaugte Kraftstoff-
gemisch wird dann durch zwei oder drei OME-Einspritzungen als externe Ziindquelle geziindet.

Im Vergleich zu Zylinder 4 sind in den folgenden Diagrammen sechs Messkurven dargestellt (Abbildung 31).
Da fir die Messung Nr. 6 Zylinder 1 von einem unbefeuerten (Frischluft-)Zylinder 4 gespeist wurde, ist die
zusatzliche Kurve dargestellt.

Die unterschiedlichen Steigungen bei der Verdichtung sind auf den gleichen Grund wie bei Zylinder 4
zuriickzufihren. Die Massenerhaltung bewirkt bei beiden Zylindern die gleichen Effekte. Die Linien fir die
Messungen 1 bis 5 zeigen die erwarteten Kurven. Die Kurven von Messung Nr. 1 und 2 sowie von Messung 3
bis 5 sind wiederum nahezu deckungsgleich.

Der Unterschied im Maximaldruck bei Messung Nr. 1 und 2 ist auf die unterschiedliche Menge des zuge-
fUhrten Brennstoffs zuriickzufihren; die Ammoniakmasse wurde fast verdoppelt, wahrend die OME-Masse
von Nr. 1 bis 2 konstant gehalten wurden. Die Verschiebung zum spateren Auftreten des Spitzendrucks bei
Messung Nr. 2 ist auf den verzogerten Zeitpunkt der ersten Einspritzung zurtickzufihren.

Bei der Messung Nr. 1 werden drei OME-Einspritzungen vorgenommen (22 °, 19 ° und 16 ° Kurbelwinkel
vor OT), wahrend Nr. 2 mit nur zwei Einspritzungen (20° und 17° Kurbelwinkel vor OT) betrieben wird. Dartiber
hinaus verzogert eine steigende Ammoniakmenge im Ansaugtrakt die Zliindung von OME bei konstantem
SOIl. Dies lasst sich auch an der Warmefreisetzung in Abbildung 33 ablesen.

Der Spitzenwert der Warmefreisetzung bei Messung Nr. 2 wird spater erreicht als bei Messung Nr. 1. Auch
die Steigung nach dem entsprechenden Spitzenwert ist bei Nr. 2 weniger steil, was die langsamere Ver-
brennung des mit Ammoniak versetzten Gemisches bestatigt.

Die Messungen Nr. 3 bis 5 zeigen ahnliche Druckkurven mit einem unterschiedlichen Maximaldruck. Dies
stimmt mit den Erwartungen Uberein, da die OME-Masse und die Einspritzschemata unverandert bleiben.
Der unterschiedliche Maximaldruck wird durch die unterschiedliche Ammoniakmasse verursacht, die bei
Messung Nr. 3 am geringsten war.

Die friiheren Druckanstiege von Nr. 3 bis 5, im Vergleich zu 1 und 2, sind auf den fortgeschrittenen Einspritz-
zeitpunkt zurtickzufihren. Analog zu Nr. 2 gibt es nur noch zwei Einspritzungen, aber wiederum friiher (24 und
21°CA vor OT). AuBerdem ist die Zeitdifferenz zwischen der ersten Voreinspritzung und der
Haupteinspritzung geringer als bei Messung Nr. 1, um eine stabilere Verbrennung zu gewahrleisten.

Obwohl der Einspritzbeginn 2 ° Kurbelwinkel friher eintritt, bleibt die Position des maximalen Drucks unver-
andert. Auch hier zeigt sich der Einfluss von Ammoniak auf die Ziindung von OME.

Im Vergleich zu Zylinder 4 sind die einzelnen Einspritzungen in der Warmefreisetzungskurve nicht mehr zu
erkennen. Andererseits ist der Beginn der Warmefreisetzung verzogert und weniger steil als in Zylinder 4,
was auf die Zindverzogerung zurlickzufiihren ist. Nach der Zindung verbrennt das gut homogenisierte
Ammoniak-Abgas-Gemisch mit hoher Umsatzrate.

Von Messung Nr. 5 bis 6 blieben die Einstellungen fir Zylinder 1 unverandert, der einzige Unterschied
besteht darin, dass Zylinder 4 durch Abschaltung seiner Kraftstoffeinspritzung nicht befeuert wird. Wie
bereits erwahnt, soll dies die Auswirkungen unterschiedlicher thermodynamischer Bedingungen und
Gemisch-Zusammensetzungen auf die DF-Verbrennung zeigen. Obwohl der Einspritzbeginn derselbe ist wie
bei den Messungen Nr. 3 bis 5, steigt der Druck bei Nr. 6 friiher und steiler an und erreicht friiher einen
hoheren Wert. Dies hangt mit dem kurzen Ziindverzug der OME-Einspritzung zusammen, der offensichtlich
durch die hohere O2-Konzentration im Einlass von Zylinder 1verursacht wird. Die Warmefreisetzung fir diese
Messung zeigt das gleiche Verhalten, da die Steigung sehr hoch ist und keine Verzogerung am Anfang
auftritt, wie bei den Messungen Nr. 1 bis 5 zu beobachten ist. Die Anpassung des Einspritzschemas mit
steigender Ammoniakmenge kann anhand der Verbrennungsraten in Abbildung 32 erklart werden. Auf der
linken Seite sind die Einspritzzeitpunkte mit der Anzahl der Einspritzungen dargestellt.

30 Schriftenreihe der Technischen Hochschule Nirnberg Georg Simon Ohm



NHz-deNOy

Es ist ersichtlich, dass die B50 fiir die Messungen Nr. 1 und 3 bis 5 innerhalb von weniger als £ 1 °CA um den
oberen Totpunkt liegen. Die Brenndauer bleibt in einem ahnlichen Zeitfenster. Der B50 fiir die Messung
Nr. 2 liegt spater, was bereits aus den Druckkurven und Warmefreisetzungen zu erwarten war.

Wie bereits erwahnt, beginnt die Verbrennung bei Nr. 6 friher, was auch in Abbildung 32 zu sehen ist. Die
10 - 90 %ige BD beginnt etwa 4 °CA friiher als bei den anderen Messungen der Fall ist, und B50 erscheint
vor dem OT. Darlber hinaus ist die BD insgesamt kiirzer. Dies zeigt den Effekt, dass OME bei einer hoheren
Sauerstoffkonzentration im Ansaugtrakt schneller zlindet, aber die Umsetzung von Ammoniak langsamer
ablauft. Dies zeigt sich auch in der Ausgangsleistung, die bei Nr. 6 um 3 Nm geringer istim Vergleich zu Nr.5.
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Abbildung 30: Zylinderdruck fiir Zylinder 1 bei 1200 min~'. ESR: Energetische Substitutionsrate. Bild: Fabian GroBmann
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Abbildung 31: Brenndauer und Einspritzung fiir Zylinder 1 bei 1200 min~'. ESR: Energetische Substitutionsrate. Bild: Fabian GroBmann
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Abbildung 32: Warmeabgabe fiir Zylinder 1 bei 1200 min-'. ESR: Energetische Substitutionsrate. Bild: Fabian GroBmann
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1800 min™’

Die zweite Messreihe wurde bei 1800 min~' durchgefiihrt. Insgesamt wurden vier Messungen durchgefiihrt,
aber nur zwei mit einer Verbrennung in Zylinder 1. Aus diesem Grund beschrankt sich die Analyse der
Druckkurven und Warmefreisetzungen auf diese beiden Messungen.

Zylinder 4

Einspritzschemata, Kraftstoffmasse und Ladedruck blieben bei beiden Messungen fir Zylinder 4 unver-
andert. Aus diesem Grund sind beide Druckkurven in Abbildung 34 mit ihren Maxima nach OT deckungs-
gleich.

Aufgrund der hoheren Drehzahl ist die Zeit pro Kurbelwinkelgrad kiirzer, was dazu gefihrt hat, dass die
Einzeleinspritzungen - bei fast gleichem Abstand wie bei den niedrigeren Drehzahlen - in der Warmefrei-
setzungskurve nicht mehr zu unterscheiden sind (Abbildung 36).

Da der SOI fur die ersten Piloteinspritzungen im Vergleich zur niedrigeren Drehzahl 10 °CA friher liegt, tritt
auch die maximale Warmefreisetzung friher ein, ebenso wie der Beginn der Verbrennung.

Der B50-Punkt liegt bei diesen Einstellungen und Messungen bereits vor dem OT, wie in Abbildung 35
dargestellt.
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Abbildung 33: Zylinderdruck fiir Zylinder 4 bei 1800 min~". Bild: Fabian GroBmann
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Abbildung 34: Brenndauer und Einspritzung fiir Zylinder 4 bei 1800 min'. Bild: Fabian GroBmann
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Abbildung 35: Warmeabgabe fiir Zylinder 4 bei 1800 min~'. Bild: Fabian GroBmann

32 Schriftenreihe der Technischen Hochschule Nirnberg Georg Simon Ohm



NHz-deNOy

Zylinder 1

Die Methode fir die beiden Messungen mit Verbrennung in Zylinder 1 bestand darin, die Auswirkungen des
Ammoniaks auf die Emissionen zu vergleichen. Die erste Messung, Nr. 9, stellt einen monovalenten Kraft-
stoffbetrieb (nur OME) dar. Die eingespritzte Kraftstoffmasse ist identisch mit der von Zylinder 4, und der
Einspritzbeginn musste um 1 ° Kurbelwinkel vorgeschoben werden. Fir Messung Nr. 10 wurde die Substitu-
tionsrate durch Zugabe von Ammoniak erhoht. Die Einspritzzeitpunkte wurden fir den DF-Betrieb
angepasst.

Aufgrund des geringeren Sauerstoffgehalts im Ansaugkanal von Zylinder 1ist die maximale Warmeabgabe
um den Faktor 1,5 geringer (Abbildung 39). Dies spiegelt sichauchin der Leistungs- und Drehmomentabgabe
wider, die bei gleicher zugefiihrter Kraftstoffmasse um 9 Nm geringer ist als bei Zylinder 4. Andererseits
ist die Brenndauer langer, mit einem friheren Beginn und einem spéateren Ende sowie einem verzogerten
B50-Punkt, der nach dem oberen Totpunkt liegt (Abbildung 38). Analog zu den Messungen bei niedrigeren
Drehzahlen wird der Einfluss der Sauerstoffkonzentration auf das Zind- und Verbrennungsverhalten
deutlich.

Fir den Dual-Fuel-Modus wurde die Einspritzung zum OT hin verschoben und der Abstand zwischen den
drei verwendeten Einspritzungen verringert. Die Position des maximalen Drucks liegt im Vergleich zum
monovalenten Kraftstoffmodus etwas frither (Abbildung 37). Aufgrund der verzogerten Einspritzung
erfolgt der Druckanstieg spater, aber steiler, und erreicht einen hoheren Maximaldruck. Die Motorlast blieb
zwischen den beiden Messungen gleich.

Obwohl der Beginn und das Ende der Verbrennung spater eintreten, ist der B50-Punkt im Vergleich zu Nr. 9
friher, was auf den hoheren Spitzenwert der Warmefreisetzung zurlickzufihren ist. Die Verzogerung des
Einspritzzeitpunkts war notwendig, da selbst bei diesen Einstellungen B50 etwas vor OT liegt. Der
geringe Abstand zwischen den drei Einspritzungen fliihrte zu einer gleichmaRigen Verbrennung.
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Abbildung 36: Zylinderdruck fiir Zylinder 1 bei 1800 min-'. ESR: Energetische Substitutionsrate. Bild: Fabian GroBmann
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Abbildung 37: Brenndauer und Einspritzung fiir Zylinder 1 bei 1800 min-. ESR: Energetische Substitutionsrate. Bild: Fabian
GroBmann
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Abbildung 38: Warmeabgabe flir Zylinder 1 bei 1800 min-'. ESR: Energetische Substitutionsrate. Bild: Fabian GroBmann

4.42 Zusammensetzung des verwendeten Kraftstoffs

Die Kenntnis der Kraftstoffzusammensetzung ist von eminenter Bedeutung, um das Emissionsverhalten bei
der motorischen Verbrennung richtig zu analysieren und zu interpretieren. Der in unserer Studie verwendete
OME-Kraftstoff hat die in Tabelle 4 angegebene Zusammensetzung, die auf der Kraftstoffanalyse des
Herstellers beruht.

Tabelle 4: Zusammensetzung des verwendeten Brennstoffs

H5C-0-(CH;0)-CH, - C,H.0.

OME-type (i) Mol Frac. [-] n m z
OME2 0.006 4 10 3
OME3 0.735 5 12 4
OME4 0.242 6 14 5
OMES5S 0.008 7 16 6
OME6 0.001 8 18 7
Mean 526 12.51 4.26

Die Berechnungen werden mit den Mittelwerten von n, mund z aus Tabelle 4 durchgefihrt. Die Mittelwerte
zeigen, dass das Gemisch in der Nahe von OME3 liegt und sein Kohlenstoffgehalt dementsprechend
43,89 Gewichts-% betragt.

Die Substitution eines kohlenstoffhaltigen Kraftstoffs, das heiBt OME durch Ammoniak, fihrt zu einer
zwingenden Verringerung des CO2-AusstoBes. Es ist klar, dass der CO»2-Vorteil auch von der Umsetzungs-
effizienz des Dual-Fuel-Kraftstoffs abhangen kann.

Die gemessenen Rohemissionen sind gemaR der "Regelung Nr. 49 der Wirtschaftskommission der
Vereinten Nationen fir Europa (UN/ECE) Emissionen von mit Erdgas oder Fliissiggas betriebenen Selbst-
ztiindungs- und Fremdziindungsmotoren" aus dem Amtsblatt der Europaischen Union (ab Seite L 103/89)
korrigiert.
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Auswirkung der Motordrehzahl
1200 min-1

Die Streuung der CO.-Werte auf der linken Seite (Zylinder 4) von Abbildung 40 spiegelt die Streuung des
spezifischen Kraftstoffverbrauchs und damit den Einfluss der Rand- und Ausgangsbedingungen auf den
thermischen Wirkungsgrad wider, wie in Abbildung 20 bis Abbildung 23 zusammengefasst.

Mit steigender Ammoniak-ESR wird ein COz-Vorteil erwartet, da NHs kein CO2 emittiert. Unter der Annahme,
dass der thermische Wirkungsgrad auf dem Niveau eines monovalenten Brennstoffbetriebs bleibt, sollte
der COz-Vorteil linear mit der Ammoniak-ESR skalieren. Leider wird dies durch Abbildung 40 nicht bestatigt,
da die Kurven von links (Zylinder 4) nach rechts (Zylinder 1) nicht parallel zueinander verlaufen. In
Anbetracht der moderaten ESR von 21 % ist es offensichtlich, dass die theoretische maximale Reduzierung
von 9 % nicht erreicht werden konnte, sondern nur ein CO2-Vorteil von 4 %, was auf eine Verschlechterung
der Motoreffizienz an dieser Stelle hinweist.

Hier ist eine genauere Analyse erforderlich, um das weitere Emissionsverhalten in diesem Betriebspunkt
besser erklaren zu konnen. Die hochsten CO-Emissionen treten vor allem bei 21 % ESR (Abbildung 41) tGber
alle betrachteten Betriebspunkte bei 1200 min-'auf und sind auf Pilot1 in Zylinder 1 zuriickzufiuhren (siehe
Abbildung 22), weshalb Pilot1in den Gbrigen Betriebspunkten eliminiert wird. Mit zunehmender Ammoniak-
ESR in Zylinder 1 muss der Einspritzzeitpunkt fur Pilot2 und main vorgezogen werden, um eine stabile und
effiziente Umwandlung der beiden Kraftstoffe OME und NH3 zu gewahrleisten. Dies tragt zur Verringerung
der spezifischen CO-Emissionen bei (Abbildung 23), mit Ausnahme des hochsten Wertes im Betriebspunkt 5,
bei dem ein Anstieg der CO-Emissionen aufgrund von "sehr mageren"-Bedingungen zu beobachten ist.
Ahnliche Tendenzen werden fir die unverbrannten Kohlenwasserstoffe (UHC) beobachtet, obwohl ihre
Werte um eine GroBenordnung niedriger sind.

Allgemein lasst sich feststellen, dass NHs-Konzentration, Prozesstemperatur und Sauerstoffkonzentration
eine entscheidende Rolle spielen. Der Sauerstoffgehalt im Ansaugtrakt von Zylinder 1 schwankte in
Abhéangigkeit von der Belastung von Zylinder 4 zwischen 9 und 15 %. Bei allen Messungen flihrte die
Ammoniak-ESR in Zylinder 1 zu einer NOx-Reduktion im Abgas, unabhangig von Last und Motordrehzahl.
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Abbildung 40: Leistungsbezogenes CO2 bei 1200 min-' in Abhédngigkeit von der energetischen Substitutionsrate (ESR). Orange
gestrichelte Linie: monovalenter Kraftstoffbetrieb nur OME. Bild: Fabian GroBmann
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4.4.3 UHC und NOx-Emissionen

Zusammen mit den CO;- und CO-Emissionen umfassen die unverbrannten Kohlenwasserstoffe die Gesamt-
menge des eingebrachten kohlenstoffhaltigen Brennstoffs - hier OME. Auch wenn die entsprechenden
Massenanteile gering sind, sollte fiir eine verlassliche Aussage zum Verbrennungswirkungsgrad analog zu
CO auch die UHC-Emissionen mit einbeziehen.

Die erste Messung zeigt den gleichen Wert von Zylinder 1 und Zylinder 4, ahnlich den Angaben zu den CO--
Emissionen und im Gegensatz zu den Ergebnissen der CO-Emissionen.

Die Messung Nr. 2 zeigt Hinweise auf eine gute Kraftstoffumwandlungseffizienz bei Zylinder 1im Vergleich
zu Zylinder 4 und den anderen Messungen. Dies unterstlitzt die Vermutung eines hohen Verbrennungs-
wirkungsgrades in diesem Betriebspunkt.

Eine Erhohung des Luft-Kraftstoff-Verhaltnisses bei gleichbleibenden Substitutionsbedingungen flihrt
tendenziell zu einem Anstieg der unverbrannten (kohlenstoffhaltigen) Kraftstoffemissionen.

Abbildung 42 zeigt die zunehmenden UHC-Emissionen in beiden Zylindern. Die Steigungen der Messungen
deuten auf eine bessere Umwandlungseffizienz bei Messung Nr. 4 und eine schlechtere bei Messung Nr. 5
im Vergleich zur dritten Messung von Zylinder 1 hin.

Da die Messungen Nr. 2 und 4 mit moderaten Luftmassen durchgefiihrt wurden und Abbildung 42 die
niedrigsten Steigungen zeigt, deutet dies auf eine bessere Verbrennungseffizienz im Vergleich zu hoheren
oder niedrigeren Lambda-Werten hin (Messung Nr. 5 und 3). Die Messung Nr. 5 zeigt die schlechtesten
Ergebnisse in Bezug auf den KohlenwasserstoffausstoR von Zylinder 1, der sogar hoher ist als der von
Zylinder 4, bei dem keine Substitution verwendet wird.

Der Einfluss der AGR-Raten auf die UHC-Emissionen ist bei Messung Nr. 6 sichtbar, die die meisten
unverbrannten Kohlenwasserstoffe aller Messungen aufweist. Es zeigt sich auch, dass mit einem hoheren
Lambda-Wert und der Substitution durch Ammoniak die UHC-Emissionen zunehmen.

Mit der Verwendung von Ammoniak als Zweitkraftstoff wird beabsichtigt, die NOs-Rohemissionen des
Motors zu reduzieren. Der erste Eindruck, den wir aus Abbildung 43 gewinnen, ist die zufriedenstellende
Reduzierung der NO4-Emissionen. Alle Messungen - mit Ausnahme der Messungen Nr. 2 und 5 - sind in der
Lage, den AusstoB von Stickoxiden etwa zu halbieren. Es wird vermutet, dass die Steigung der Kurven die
Effizienz der Ammoniakumwandlung angibt.

Die erste Messung zeigt, dass auch bei relativ geringer Ammoniaksubstitution die Stickoxide deutlich
reduziert werden konnen. Bei einer Gesamtsubstitutionsrate von 10,7 % werden die Emissionen von
7,8 g/kWh auf 4,1 g/kWh gesenkt. Es ist zu erwarten, dass sich diese Verringerung mit einer héheren
Substitutionsrate noch verbessert. Die zweite Messung zeigt die hochste NO,-Reduktion nach Zylinder 1,
ein ahnliches Verhalten wurde bei den UHC-Emissionen beobachtet. Dies deutet auf die hochste
Umwandlungseffizienz von Ammoniak hin. Mit zunehmender Luftmasse andert sich auch die Veranderung
der NOy-Emissionen. Bei den UHC-Emissionen zeigt die Messung Nr. 4 eine hohere Reduktion als Messung
Nr. 3. Messung Nr. 5 zeigt eine geringere Reduktionsrate durch Zylinder 1. Die Erhohung der Luftmasse
scheint bis zu einem bestimmten Punkt vorteilhaft zu sein, Messung Nr. 5 scheint dieses lokale Optimum zu
Uberschreiten. Es wird vermutet, dass die zusatzliche Luftmasse die mittlere Temperatur in Zylinder 1 und
damit die Reaktionsgeschwindigkeit der Ammoniakumsetzung senkt, die ohnehin schon eher schlechte
Verbrennungseigenschaften aufweist. Bei nahezu gleichen Luftmassen scheinen die Messungen 2 und 4
vorteilhafte Bedingungen fir die NOs-Reduktion durch den gewahlten Dual-Fuel-Ansatz aufzuzeigen.

Der NO-Emissionswert der Messung Nr. 6 ist mehr als viermal so hoch wie bei den vorherigen Messungen.
Dies lasst vermuten, dass die niedrige Ansaugtemperatur fir Zylinder 1 und das Fehlen verdinnter
Bedingungen (ohne Verbrennung in Zylinder 4) fir die Ammoniakverbrennung sehr ungtnstig sind.
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Abbildung 41: Leistungsbezogener unverbrannter Kohlenwasserstoff (UHC) bei 1200 min~ als Funktion der energetischen
Substitutionsrate (ESR). Orange gestrichelte Linie: monovalenter Kraftstoffbetrieb nur OME. Bild: Fabian GroBmann
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Abbildung 42: Leistungsbezogenes NOx bei 1200 min™" als Funktion der energetischen Substitutionsrate (ESR).
Orange gestrichelte Linie: monovalenter Kraftstoffbetrieb nur OME. Bild: Fabian GroBmann

Zusammenfassung der Emissionen

Umwandlungswirkungsgrad, Emissionsbildung und Kraftstoffverbrauch sind miteinander verflochtene
Elemente im Prozess der Drehmomenterzeugung und sollten auch in der Summe analysiert werden.

Zusammenfassend zeigt die Messung Nr. 1 von Zylinder 4 niedrige CO2- und CO-Emissionen bei leicht
erhohten HC-Emissionen. Dies deutet auf eine akzeptable Nachoxidation von CO, einen hohen
Umwandlungswirkungsgrad und gleichzeitig einen (insgesamt) niedrigeren Kraftstoffverbrauch bei
gleichbleibender Motorlast hin. Die NOx-Emissionen sind mit den anderen Betriebspunkten vergleichbar,
was auf vernachlassigbar kleine Abweichung der thermodynamischen Bedingungen hindeutet.

Fir Zylinder 1, Messung Nr. 1 zeigen die Kohlendioxidwerte den hochsten AusstoR in Abhangigkeit der
Substitutionsrate. Gleichzeitig weisen die CO-Emissionen das geringste Potenzial fiir die Nachoxidation auf,
wahrend die unverbrannte Kraftstoffmenge (UHC) ahnlich hoch ist wie bei Zylinder 4.

Zusammen mit dem Einspritzzeitpunkt deutet dies auf eine akzeptable Umwandlungseffizienz hin, aber auch
darauf, dass die Nachoxidation mehr Zeit oder hohere Temperaturen bendtigen wiirde, um
zufriedenstellende CO-Emissionen zu erzielen. Darlber hinaus zeigen die NOx-Emissionen selbst bei
moderaten Ammoniak-Substitutionsraten bereits ein groRes Reduktionspotenzial.

In Zylinder 4, Messung Nr. 2 sind die Kohlendioxidemissionen bei Verwendung der gleichen Kraftstoff-
menge wie bei den Messungen Nr. 1 -4 leicht erhoht. Dies deutet auf eine hohere OME-Umsetzungsrate mit
entsprechend geringerem thermischen Wirkungsgrad bei konstanter Last hin. Gleichzeitig zeigen die UHC-
Werte erhohte Messungen. Die NOx-Emissionen unterstitzen die Aussage der hohen Temperaturen bei der
Verbrennung.

Zylinder 1, Messung Nr. 2 zeigt dagegen ein zufriedenstellendes Minderungspotenzial bei den CO2- und HC-
Emissionen - was hauptsachlich auf hohere Ammoniak-Substitutionsraten zurlickzufihren sein dirfte.
Die Kohlenmonoxid-Werte sind im Vergleich zu Zylinder 4 leicht erhoht, was auf die geringere
Verbrennungsgeschwindigkeit des Ammoniaks zuriickzufiihren sein konnte.
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Zusammengenommen deutet dies auf eine hohe Umwandlungseffizienz im Falle von OME in Zylinder 1 hin.
Die gute NO«-Reduktion deutet ebenfalls auf eine hohe Effizienz der Ammoniakverbrennung hin, was
vermutlich durch die erhohten Abgastemperaturen von Zylinder 4 unterstiitzt wird. Die drei Messungen mit
steigender Luftmasse und konstanter Substitutionsrate (Nr. 3, 4, 5) zeigen die Empfindlichkeit gegeniiber
dem Luftmanagement. Steigende Kohlendioxid- und HC-Emissionen deuten auf eine Verringerung des
Gesamtwirkungsgrades bei steigender Luftmasse flir Zylinder 4 hin. Gleichzeitig deuten die Stickoxid-
emissionen auf hohere Verbrennungstemperaturen hin, was durch die Abgastemperaturmessungen von
Zylinder 4 bestatigt wird. Dies deutet auf eine hohere Effizienz bei der OME-Umwandlung hin.

In Zylinder 1 (Messungen Nr. 3, 4 und 5) hatte die Luftmasse keinen signifikanten Einfluss. Die CO-
Emissionen lassen auf die beste Kraftstoffeffizienz bei hoher Eingangsluftmasse schlieRen, wahrend die
HC-Werte ansteigen. Der Anstieg der Emissionen von unverbranntem Kraftstoff konnte durch niedrigeren
Eingangstemperaturen erklart werden, aber die Messungen zeigen steigende Werte fir diese Variation.

Es wird davon ausgegangen, dass das Luftmanagement einen entscheidenden Einfluss auf die
Verbrennungseffizienz von OME und NHs in unterschiedlicher Weise hat. Was die NOx-Emissionen betrifft,
so variiert das Reduktionspotenzial der Ammoniakverbrennung ebenfalls mit zunehmender Luftmasse.

Es wird erwartet, dass bei magerer Ammoniakverbrennung die NOx-Emissionen drastisch ansteigen,
wahrend ein fetter Betrieb (< 1) den Nicht-SCR-Effekt von Ammoniak bei der Reduzierung der NOx-Emis-
sionen fordert. Dies wird im Abschnitt "Chemische Kinetik" untersucht und diskutiert. Nichtsdestoweniger
zeigt die Beteiligung von Ammoniak in Zylinder 1 ein groRes Reduktionspotenzial fir die Stickoxid-
emissionen.

Die Werte der letzten Messung stellen fir alle Emissionskomponenten immer ein Extrem dar. Wahrend CO-
und CO aufgrund des geringsten OME-Anteils im Kraftstoffgemisch ein Minimum erreichen, sind HC und
NOx deutlich hoher. Wie bereits erwahnt, ist CO. das Reaktionsprodukt von OME. Mit einer hohen
Ammoniak-ESR sinken die Kohlendioxidemissionen. Die UHC-Emissionen sind 2,5 mal hoher, aber immer
noch auf einem niedrigen Niveau von knapp Uber 0,25 g/kWh. Die NOx-Emissionen sind bei Zylinder 1 mehr
als achtmal so hoch. Dies zeigt, wie stark sich magere Bedingungen (hoch) und eine niedrige
Ansaugtemperatur sowohl auf die Ammoniakumwandlung als auch auf die NOx-Bildung auswirken.

1800 min-1

Fiur die héhere Drehzahl von 1800 min™' lieferten zwei Referenzmessungen mit deaktiviertem und
aktiviertem eBooster vergleichbare Werte hinsichtlich der Eingangszusammensetzung fur Zylinder 1.
Dartber hinaus wurden zwei weitere Messungen durchgefiihrt, namlich die Messungen 9 und 10, die in den
folgenden Diagrammen enthalten sind.

CO2-Emissionen

Was die in Abbildung 44 dargestellten Kohlendioxidemissionen anbelangt, so zeigt Zylinder 4 bei beiden
Messungen ungefahr den gleichen Wert. Da Einspritzmodus, Kraftstoffmasse und eBooster-Drehzahl
unverandert bleiben, entspricht dies dem erwarteten Verhalten. Bei Messung Nr. 9 weist Zylinder 1 hohere
COz-Emissionen auf. Da die Last beibehalten wurde, war die eingespritzte Kraftstoffmasse fir Zylinder 1im
Vergleich zu Zylinder 4 leicht erhoht. Dies deutet auf einen schlechteren thermischen Wirkungsgrad von
Zylinder 1 hin, bedingt durch die hohe Ansaugtemperatur von Zylinder 4 und die entsprechende
Zusammensetzung der Abgase von Zylinder 4, die Zylinder 1 speisen. Mit einer Ammoniak-ESR von 40 %
konnten die CO»-Emissionen konstant gehalten werden, bei gleicher Leistung fiir die Messungen 9 und 10,
aber mit weniger OME.
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Abbildung 43: Leistungsbezogenes CO2 bei 1800 min~' in Abhédngigkeit von der energetischen Substitutionsrate (ESR).
Bild: Fabian GroBmann

CO-Emissionen

Die in Abbildung 45 dargestellten Kohlenmonoxid-Emissionen andern sich bei Zylinder 1, wahrend sie bei
Zylinder 4 unverandert bleiben. Eine mogliche Erklarung ist die wiederkehrende CO-Oxidation des Abgases
nach Zylinder 4, die eine Nachoxidation des Eingangsmaterials von Zylinder 1 ermoglicht. Andererseits
verandert die Ammoniaksubstitution (Messung Nr. 10) die Luftmasse und damit die Sauerstoffkonzentration
in der Zufuhr von Zylinder 1. Zusammen mit der geringeren laminaren Verbrennungsgeschwindigkeit von
Ammoniak wird der Oxidationsprozess verlangsamt, was als Hauptgrund fir die hohere
CO-Ausgangskonzentration von Zylinder 1 angenommen wird.
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Abbildung 44: Leistungsbezogenes CO bei 1800 min~' als Funktion der energetischen Substitutionsrate (ESR). Bild: Fabian
GroBmann
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UHC-Emissionen

Weniger unverbrannte Kohlenwasserstoffemissionen deuten auf eine hohere Kraftstoffeffizienz von
Zylinder 4 (Messung Nr. 9) im Vergleich zu Messung Nr. 10 hin, wie in Abbildung 46 zu sehen ist. Dies wird
durch die Vorgange in Zylinder 1 noch verstarkt. Der Vergleich der beiden Zylinder erweckt den Eindruck
einer etwas schlechteren Kraftstoffumwandlung, sodass der kohlenstoffbasierte Kraftstoff reduziert wird.
Generell sind die UHC bei 1800 min~' im Vergleich zu niedrigeren Drehzahlen deutlich geringer.
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Abbildung 45: Leistungsbezogener unverbrannter Kohlenwasserstoff (UHC) bei 1800 min' in Abhédngigkeit von der energetischen
Substitutionsrate (ESR). Bild: Fabian GroBmann

NOx-Emissionen

Obwohl die Einstellungen fir Zylinder 4 bei beiden Messungen gleich waren, fihrt der unterschiedliche
Luftmassenstrom zu einer hoheren NO,-Emission bei Messung Nr. 10, die in Abbildung 47 dargestellt ist. Die
hohere Zylinderkopftemperatur erhoht die Bildung von NO,. Ausgehend von diesen Werten kann bei beiden
Messungen die zweite Verbrennung mit der AGR (bei monovalentem Kraftstoffbetrieb - OME nur bei Nr. 9)
die Emissionen reduzieren. Die hohere Steigung bei Messung Nr. 10, mit Ammoniak als Sekundarbrennstoff
in Zylinder 1, zeigt ein noch hoheres NOs-Reduktionspotenzial bei konstanter Leistung, auch bei hoherem
Luft-Kraftstoff-Verhaltnis.
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Abbildung 46: Leistungsbezogenes NOx bei 1800 min' als Funktion der energetischen Substitutionsrate (ESR). Bild: Fabian
GroBmann
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4.5 Chemische Kinetik - Uberlegungen

Da eines der Hauptziele darin besteht, eine maximale Reduktion von Stickoxiden, insbesondere von NO zu
erreichen, ist es von groRem Interesse, die entsprechenden Reaktionswege und Bedingungen zu
untersuchen, unter denen dieser Effekt eintritt. Es ist bekannt, dass die Wechselwirkung zwischen NO,, NH3
und Kohlenwasserstoffen sehr komplex ist und bereits von namhaften Forschergruppen untersucht wurde.
Eine detaillierte Betrachtung dieses Themas wiirde jedoch den Rahmen dieser Arbeit sprengen und
ermutigt den interessierten Leser, sich an die entsprechende Literatur zu wenden.

Nichtsdestoweniger konnte das in den durchgefliihrten Experimenten beobachtete und in den voran-
gegangenen Abschnitten diskutierte Emissionsverhalten ohne weitere Analyse nicht im Detail verstanden
werden. Aus den folglich geringeren NO4-Emissionen am Auspuff von Zylinder 1 war ersichtlich, dass
NHz-Konzentration, Prozesstemperatur und Sauerstoffkonzentration eine entscheidende Rolle spielen. Der
Sauerstoffgehalt im Ansaugtrakt von Zylinder 1 schwankte im Bereich von 9 % bis 15 %, was zu einer NO,-
Reduzierung im Abgas fuhrte, obwohl dies nicht das erwartete Ergebnis war. Um das theoretische
Maximumund die relevanten Reaktionswege zu verstehen, haben wir Berechnungen zur chemischen Kinetik
durchgefihrt.

Die numerischen Berechnungen wurden mit dem Cantera-Softwarepaket [2] durchgefiihrt. Fir die folgen-
den numerischen Experimente wurde ein perfekt durchmischter OD-Batch-Reaktor mit konstantem Druck
und konstanter Temperatur gewahlt. Der Reaktordruck wurde mit 20 bar initialisiert und wahrend der
gesamten Berechnung konstant gehalten. Die Verweilzeit wurde auf 2 ms festgelegt und blieb wahrend
allen Berechnungen konstant. Es wurde ein kombinierter Mechanismus aus der OME-Verbrennungschemie
und -thermodynamik des ITV Aachen [3] und dem Glarborg-Mechanismus [4] flr Stickstoffspezies
zusammengestellt. Der resultierende Mechanismus besteht aus 413 Spezies und 2376 Reaktionen.

Im nachfolgenden Kapitel soll der resultierende Mechanismus hinsichtlich seiner Fahigkeit, die NH;-NO-
Kohlenwasserstoff-Wechselwirkungen zu beschreiben, anhand des in [5] vorgestellten experimentellen
Datensatzes validiert werden.

Erste numerische Berechnungen haben gezeigt, dass Temperatur und Sauerstoffkonzentration wie
erwartet einen groRen Einfluss auf die NO-Reduktion haben. Durch Iteration liber verschiedene Tempera-
turen und Sauerstoffkonzentrationen war das Hauptziel, die bevorzugten Bedingungen fiir eine optimale NO-
Reduktion zu finden und gleichzeitig einen ausreichend hohen NH;-Umsatz zu erhalten. Mit der anfanglichen
Sauerstoffkonzentration variiert auch der Lambda-Wert, was in den nachfolgenden Abbildungen
dargestellt ist.

Tabelle 5: Anfangskonzentration der im Reaktor vorhandenen Spezies

Spezies Massenanteil

H0 0.0687

CO. 0.0840

023 0,02 - 0,07 (0,005 Schritte)

N2 0.7627 - 0. 7127 (0,005 Schritte)
NEIN 0.0030

NHs 0.0080

OME3 0.0537

Die Berechnungen wurden mit einer Konzentration von 0,02 Massenprozent O, begonnen und, wie in
Tabelle 5 oben angegeben, erhoht. Bei jeder Erhohung wurde der Stickstoff-Massenanteil um den gleichen
Betrag verringert, um die Massenerhaltung nicht zu verletzen. Was die Temperatur anbelangt, so wurden
die Berechnungen in einem Bereich von 1100 K bis 1600 K in Schritten von 50 K durchgefiihrt.
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4.51 Numerische Ergebnisse

Wie bereits beschrieben, wird bei der Iteration liber die beschriebenen Ausgangsbedingungen ein groler
Einfluss auf die NO-Reduktion beobachtet.

Die folgenden Abbildungen zeigen den Molanteil von NO am Ende jeder Berechnung in Abhangigkeit von
der Temperatur und der anfanglichen Sauerstoffkonzentration. Obwohl in einem Temperaturbereich von
1100 K - 1250 K eine NO-Reduktion zu beobachten ist, sind die erhaltenen Werte mit tGlber 1000 ppm, wie in
Abbildung 48 dargestellt, nicht zufriedenstellend.

Mit zunehmender Temperatur ist jedoch eine Verschiebung der maximalen NO-Reduktion (niedrigste
NO-Konzentration) zu hoheren Anfangs-Sauerstoffkonzentrationen hin zu beobachten, wodurch die Wir-
kung unterschiedlicher Sauerstoffkonzentrationen deutlich wird.

Oberhalb von 1350 K wird die maximale NO-Reduktion bei Konzentrationen von weniger als 100 ppm
erreicht, was in Abbildung 49 zu sehen ist.

Reaktionen bei Temperaturen (ber 1500 K zeigen wenig Empfindlichkeit gegenlber niedrigen
Sauerstoffkonzentrationen unterhalb eines Massenanteils von 0,05 (5 Gewichts-%). Eine Erhohung der an-
fanglichen Sauerstoffkonzentration fuhrt jedoch zu einem deutlichen Anstieg von NO. Abbildung 50 kdonnte
auf eine NO-Konzentration von tGiber 3000 ppm hinweisen, die hoher ist als die Anfangskonzentration, die im
Reaktor fir einen Sauerstoffmassenanteil von Gber 0,07 eingestellt wurde.

Mit steigender Temperatur wird der Einfluss der Anfangs-Sauerstoffkonzentration deutlich sichtbar.
AuBerdem ermoglicht ein enger Bereich der Anfangs-Sauerstoffkonzentration eine maximale NO-Reduk-
tion. Vergleicht man die Anfangssauerstoffkonzentration mit dem entsprechenden Wert nach der
Berechnung, so zeigt sich, dass der O>-Umsatz oberhalb von 1300 K deutlich zunimmt. Dieses Verhalten wird
auch von Manna et al. beschrieben [5].

Die Reaktivitat von Oz und seine Beteiligung am Reduktionsmechanismus ist daher von groBem Interesse
und wird im Folgenden diskutiert.

Neben dem Erreichen einer moglichst niedrigen NO-Konzentration ist ein guter NHz-Umsatz der Schlissel
fur praktische Anwendungen. Bei der Durchfiihrung derselben numerischen Experimente ist der
Ammoniakumsatz in Abbildung 52 ahnlich dargestellt. Unterhalb von 1450 K ist der Ammoniakumsatz
schlecht und wird daher in diesem Abschnitt nicht dargestellt.

Die geringe Reaktivitat von NHz wird deutlich, da der Ammoniakumsatz oberhalb von 1400 K zufrieden-
stellende Werte aufweist. Darliber hinaus ist eine Auswirkung auf den Ammoniakumsatz mit zunehmender
anfanglicher Sauerstoffkonzentration zu beobachten. Insbesondere der ahnliche Temperaturbereich, in
dem Sauerstoff- und Ammoniakumsatz zufriedenstellend sind, fallt zusammen. Das schmale Fenster, in
dem eine effektive NO-Reduktion und Ammoniakumwandlung zufriedenstellend sind, erfordert jedoch eine
prazise Konditionierung des Reaktors, um den gewtlinschten Effekt zu erzielen.
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4.5.2 DeNO«-Reaktionen und Reaktionspfadanalyse

Zusatzlich werden abschlieBend in diesem Dokument Flussdiagramme mit N-Atomen flr verschiedene
Temperaturen dargestellt. Es wurden drei Temperaturen behandelt: 1200 K, 1400 K, 1600 K. Fir die ersten
beiden Temperaturen wurde ein Sauerstoffmassenanteil von 0,06 verwendet, fir 1600 K 0,07, um den
Unterschied zwischen hoher und niedriger NO-Reduktion zu verdeutlichen. Der erste Wert auf den Pfeilen
gibt den Netto-Elementfluss an. Alle Werte sind auf den maximalen Netzelementfluss (Wert 1) normiert. Die
Skalierung der Normierung ist am unteren Rand jeder Abbildung angegeben. Um das Diagramm nicht zu
Uberladen, wurde ein Schwellenwert von 0,005 (0,5 %) des hochsten Netzelementflusses gewahlt.
Vorwarts- und Riickwarts-Nettostromwerte ergeben den ersten (kombinierten) Nettostrom, der fiir jede Art
angegeben ist. Die Einheit des Flusses ist kmol/m®/s. Die Pfeildicke ist proportional zu den Werten der
Netto-Elementfliisse. Die entsprechenden Reaktionswege sind aufgrund ihres Umfangs im Anhang
dargestellt.

Mit dem Hauptziel, eine maximale NO-Reduktion zu erreichen, sind zwei chemische Reaktionswege, die
DeNOx-Reaktionen, von groBem Interesse: NHz + NO = N2 + H20 und NH2 + NO = NNH + OH. Bei der ersten
handelt es sich um die abschlieBende Reaktion, bei der zweiten um die kettenbildende Reaktion. NH2, das
erste Reaktionsprodukt der Ammoniakverbrennung, wird hauptséchlich durch OH-Radikale erzeugt. Es ist
bekannt, dass DeNOx-Reaktionen eine erhebliche Temperaturabhangigkeit aufweisen. Bei hohen Tempera-
turen sind die DeNOx-Reaktionen weniger beglinstigt, was zu hoheren NO-Konzentrationen fihrt [5].

Die kettenfortpflanzende und die kettenabschlieBende DeNO«-Reaktion zeigen unterschiedliche Tempe-
raturabhangigkeiten. Insbesondere bei niedrigeren Temperaturen ist die kettenabschlieBende Reaktion
NH,+ NO=N,+H,0 schneller als die propagierende Reaktion [5]. Vergleicht man die Reaktionspfad-
diagramme fur 1200 K und 1400 K, so wird dieses Verhalten deutlich, da die entsprechenden normalisierten
Nettoreaktionsflisse (und die Pfeildicke) fiir 1200 K hoher sind als fiir 1400 K.

Fir 1600 K und einen anfanglichen Sauerstoffmassenanteil von 0,07 spielen die DeNO«-Reaktionen eine
untergeordnete Rolle, was durch die geringen Nettoreaktionsfliisse angezeigt wird. Obwohl die Pfeile fir
die DeNOx-Reaktionen dick erscheinen, liegt die Gesamtskala weit unterhalb niedrigerer Temperaturen.
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Abbildung 47: NO-Konzentration nach Berechnung in Bezug auf variierende Sauerstoffkonzentration (Lambda) und Temperatur
(1100 K - 1250 K). Bild: Paul Tatucu Ertel
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Abbildung 48: NO-Konzentration nach Berechnung in Bezug auf variierende Sauerstoffkonzentration (Lambda) und Temperatur
(1300 K - 1450 K) mit Schwerpunkt auf NO-Konzentration unter 100 ppm. Bild: Paul Tatucu Ertel
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Abbildung 49: NO-Konzentration nach Berechnung in Abhéangigkeit von variierender Sauerstoffkonzentration (Lambda) und
Temperatur (1500 K - 1600 K). Bild: Paul Tatucu Ertel
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Abbildung 50: Rest-02-Konzentration (in Prozent) nach Berechnung in Abhangigkeit von variierender
Sauerstoffanfangskonzentration und Temperatur (1300 K - 1450 K). Bild: Paul Tatucu Ertel
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Abbildung 51: NH3-Konzentration nach Berechnung in Abhéngigkeit von variierender Sauerstoffkonzentration (Lambda) und
Temperatur (1450 K - 1600 K). Bild: Paul Tatucu Ertel
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4.5.3 Validierung der chemischen Mechanismen

Die oben vorgestellten numerischen Berechnungen werden mit experimentellen Daten von Manna et al.
validiert [5]. Zwei Mechanismen von Glarborg et al. [4] und der Creck Modelling Group [6] [7] werden
verwendet. Anfangskonzentration, Temperatur (1000 K, 1100 K, 1200 K, 1300 K) und Verweilzeit (210 ms)
wurden ahnlich wie im Experiment gewahlt. Die experimentellen Daten wurden aus einem JSFR (Jet Stirred
Flow Rector) gewonnen. Drei Datenpunkte (Hz, O2, NO) werden fiir die Validierung verwendet.

Tabelle 6: Anfangskonzentration der im Reaktor vorhandenen Spezies

Spezies Massenanteil
0 0.0677
N2 0.8592
NO 0.0008
NH; 0.0723

Fir das numerische Experiment wurde ein perfekt gertihrter OD-Batch-Reaktor mit konstantem Volumen
verwendet. Hinsichtlich der Sauerstoffumwandlung weisen die experimentellen und numerischen Daten
denselben Trend auf, wie in Abbildung 53 gezeigt. Die H2-Reaktivitat ist bis 1200 K relativ gering, was mit den
verwendeten Mechanismen Ubereinstimmt und in Abbildung 54 dargestellt ist. Allerdings sagen beide
Mechanismen ab 1300 K eine hohere Wasserstoffkonzentration voraus, was von den experimentellen Daten
abweicht.

Die NO-Konzentration bei niedrigen Temperaturen (um 1000 K) stimmt mit den experimentellen Daten
Uberein, da in dieser Umgebung fast keine NO-Reduktion beobachtet wird. Die experimentellen Daten
deuten jedoch auf eine erhebliche Reaktivitat bei der NO-Reduktion hin, die nicht mit den Daten aus dem
numerischen Experiment Ubereinstimmt. Bei 1200 K stimmen experimentelle und numerische Daten
Uberein, und der allgemeine Trend der NO-Konzentration bei hoheren Temperaturen wird sowohl von den
experimentellen als auch von den numerischen Daten widergespiegelt. Diese Ergebnisse sind in Abbildung
53 zu sehen.

AuBerdem wird im Folgenden die Druckabhangigkeit der NO-Reduktion dargestellt. Intuitiv filhren hohere
Driicke zu einer hoheren NO-Reduktion, wie in Abbildung 56 gezeigt wird.

Da unsere numerischen Ergebnisse und die experimentellen Daten aus [5] hinsichtlich der NO-Reduktion
denselben Trend aufweisen, wird davon ausgegangen, dass die in dieser Arbeit verwendeten Mechanismen
als validiert gelten. Dennoch kann eine angemessene Validierung Uber einen groReren Bereich von
Bedingungen erreicht werden, indem mehr experimentelle Datenpunkte mit den entsprechenden
numerischen Ergebnissen verglichen werden.
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Abbildung 52: Vergleich der NO-Reduktion von numerischen und experimentellen Ergebnissen. Bild: Paul Tatucu Ertel
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: Vergleich der Hz-Reduktion von numerischen und experimentellen Ergebnissen. Bild: Paul Tatucu Ertel
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Abbildung 54: Vergleich der O2-Reduktion von numerischen und experimentellen Ergebnissen. Bild: Paul Tatucu Ertel
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Abbildung 55: Druckabhédngigkeit der NO-Reduktion. Bild: Paul Tatucu Ertel
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4.5.4 Reaktionspfadanalyse
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Abbildung 56: Reaktionspfaddiagramm fiir 1200 K und anfanglichen O2-Massenanteil von 0,06. Bild: Paul Tatucu Ertel
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Abbildung 58: Reaktionspfaddiagramm fiir 1600 K und anfanglichen O2-Massenanteil von 0,07. Bild: Paul Tatucu Ertel
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5. Nachhaltigkeit/Verwertung/wissenschaftliche Arbeiten

In der vorliegenden Studie wurde die Ammoniakumwandlung mit OME-Kraftstoff in einem Dual-Fuel-
Verbrennungsmodus untersucht. Ein Vierzylinder-Reihenmotor bot die Moglichkeit spezieller Modifi-
kationen, die Ansaugbedingungen in dem im Dual-Fuel-Modus betriebenen Zylinder flexibel zu variieren.

Da der gesamte Abgasstrom eines Zylinders (Donor) in den Ansaugkanal eines anderen Zylinders
(Dual-Fuel-Zylinder) geleitet werden kann, konnten Temperatur und Zusammensetzung in einem groRen
Bereich variiert werden, um die glinstigsten Bedingungen fiir die Ammoniakumwandlung zu ermitteln.
Dieser Vorteil ermoglichte die experimentelle Erforschung der nicht-selektiven katalytischen Reduktion
unter Verwendung von Ammoniak in dem Zylinder, der den gesamten Abgasstrom des Spenderzylinders
ansaugt. Ziel war es, NO4-Reduktionsstrategien zu verstehen und zu realisieren, wobei hohe Ammoniak-
Konversionsraten beibehalten werden.

Die Endoskopie wurde an den DF-Zylinder angepasst, um nitzliche Erkenntnisse Gber die Ammoniak-
verbrennung zu gewinnen. Es hat sich gezeigt, dass in unserem Motoraufbau mit der vorgestellten Aus-
ristung nur eine qualitative und keine quantitative Analyse auf Basis der endoskopischen Untersuchungen
durchgefiihrt werden kann. Nichtsdestoweniger deutet das resultierende Signal auf eine sehr geringe
RuBbildung im Dual-Fuel-Betrieb mit Ammoniak und OME als Kraftstoff hin. Die Verbrennung dirfte
demnach nahezu flammenlos verlaufen.

Eine allgemeine Beobachtung hinsichtlich der Roh-Emissionen aus dem Motor ist, dass die NH3;-Konzen-
tration, die Prozesstemperatur und die Sauerstoffkonzentration eine entscheidende Rolle spielen. Der
Sauerstoffgehalt am Einlass des Zweistoffzylinders schwankte in Abhangigkeit von der Last des Spender-
zylinders zwischen 9 und 15 %.

Bei allen Messungen flhrte die Ammoniak-Substitutionsrate unabhangig von der Last und der Motor-
drehzahl zu einer NOs-Reduzierung im Roh-Abgas.

Zusammenfassend kann man zwischen zwei groRen Trends in der Entwicklung von Verbrennungsmotoren
hinsichtlich der Erfillung neuer Emissionsnormen unterscheiden:

B Entwicklung von Abgasnachbehandlungssystemen mit steigender Anzahl von Komponenten,
Aktoren, Sensoren, Komplexitat und erhohten Kosten.

B Entwicklung von neuen Brennverfahren basierend auf den sogenannten E-Fuels. Hoch gehandelt
werden hier kohlenstofffreie Kraftstoffe wie Ammoniak (NHs) und Wasserstoff (Ho).

Unter a) verbirgt sich ein groRes Risiko beziiglich der Kosten, der Lebensdauer der Komponenten und der
Kundenakzeptanz.

b) setzt ein gewissen Grad von Abgasnachbehandlung voraus, was als Nachteil gesehen werden kann, und
die Komplexitat des Motors nimmt gleichzeitig zu.

Bereits im Vorfeld wurde Gber den Projektleiter dieses Vorhabens ein Patent auf das Nicht-SCR Verfahren
angemeldet [8]. Die Erfindung soll alle Nachteile einer Abgasnachbehandlung beseitigen. Diese sind:
Komplexitat, Kosten, Ressourcen (Edelmetalle), Lebensdauer der Komponenten, groRe Anzahl von in-Reihe
geschalteten Katalysatoren, Sensoren und Aktoren, komplexe (auch in Motorsteuerung eingreifende)
Regelung und zuséatzliche Betriebsmittel (AdBlue) mit CO.-Beitrag. Im Rahmen des Vorlauf-
forschungsvorhaben ist uns gelungen den ,proof of concept“ zu realisieren. Die dabei gewonnenen
wissenschaftlichen Erkenntnisse werden in einer Veroffentlichung zusammengestellt und dem
Fachpublikum prasentiert. Dariiber hinaus werden OEMs und Zulieferer der Abgasnachbehandlung
kontaktiert, um diesen vielversprechenden Ansatz in neuen Projekten weiterzuentwickeln.
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Zusammenfassung:

Die fortschreitende Digitalisierung auch in marktgeleiteten Produktentwicklungsprozessen eroffnet neue
Moglichkeiten, datengetriebene Modelle zur Effizienzsteigerung (Aufwandsminderung) sowie zu héherer
Effektivitdt (bessere Ergebnisse) im Innovationsmanagement einzusetzen. Die Entwicklung neuer
Geschaftsfelder und Identifikation neuer Kundenkontakte ist insbesondere fiir junge Unternehmen eine
wichtige, aber zugleich auch ressourcenintensive Aufgabe. Data4Lead adressiert daher die Forschungs-
frage, inwieweit und mit welchen Adaptionen ein generisches, Transformer-basiertes Sprachmodell fiir die
spezifische Aufgabe der Neukundengewinnung genutzt werden kann. Kooperationspartner in diesem
Projekt ist das Start-up-Unternehmen Evocortex GmbH aus Nirnberg mit Schwerpunkt autonome mobile
Robotik (AMR).
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2. Ausgangslage

Die Entwicklung neuer Geschéaftsfelder hat insbesondere fiir junge Unternehmen oberste Prioritat.
Voraussetzung und zentrale Aufgabe hierfir ist die ldentifikation und stetige Gewinnung neuer
Kundenkontakte. Fiir Start-ups mit neuartigen und innovativen Losungsansatzen sind besonders diejenigen
Kundenkontakte von Interesse, die Bedarf an einer spezifischen, innovativen Produktlosung des jungen
Unternehmens frihzeitig durch ihre Unternehmenskommunikation signalisieren. Als Informations-
grundlage zum Auffinden eben solcher Signale - als Indikator eines potenziellen, neuen Kundenkontakts -
konnen eine Vielzahl von heterogenen Informationsquellen wie zum Beispiel Pressemitteilungen,
Fachartikel, Messeprogramme, Unternehmens-Homepages oder soziale Medien dienen, zumal sich das
Such- und Einkaufsverhalten auch industrieller Nachfrager in die Online-Welt verlagert und demzufolge
das mediale Echo erhoht hat.!

Die kontinuierliche Recherche und das Aggregieren einer groBen Menge an diversen, unstrukturierten
Textdaten stellt jedoch eine aufwendige und ressourcenintensive Aufgabe fiir Unternehmen dar. Methoden
der maschinellen Verarbeitung natirlicher Sprache (Natural Language Processing NLP) haben in der
jingeren Vergangenheit erhebliche Fortschritte erzielt, um aus Texten automatisch Entitaten
(Unternehmen, Orte, Produkte etc.) sowie deren kontextuale Beziehungen zueinander (Kooperation,
Investition, Kaufbeziehung etc.) zu extrahieren. Insbesondere die zugrundeliegende Transformer-
Technologie markiert einen Meilenstein in der natlirlichen Sprachverarbeitung und Informationsextraktion.
Transformer-basierte Sprachmodelle wie zum Beispiel BERT? schaffen eine Grundlage, den Kontext von
Sprache in eine mathematische Reprasentation zu GUberfiihren und den Inhalt eines Textes semantisch zu
erfassen. Die Ubergeordnete Forschungsfrage lautet daher, inwieweit und mit welchen Adaptionen ein
generisches, Transformer-basiertes Sprachmodell kombiniert mit einem regel- beziehungsweise
ontologiebasierten Ansatz fir die spezifische Aufgabe der Neukundengewinnung herangezogen werden
kann.

Kooperationspartner in diesem Projekt ist das Start-up Unternehmen Evocortex GmbH mit Sitzin NlGrnberg.
Evocortex entwickelt und produziert autonome mobile Robotersysteme fiir das Branchenumfeld , Digitale
Produktion” und Fertigungslogistik 4.0. Zur Kernaufgabe der Geschaftsentwicklung von Evocortex zahlt,
neue Anwendungsmarkte im industriellen Umfeld zu erschlieBen und dafiir potenzielle Kunden zu

Lvgl. Stumpf (2020), S. 214.

2 Devlin et al. (2019).
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identifizieren. Evocortex bringt die fachliche Perspektive ein, nach welchen Kriterien das Unternehmen eine
Geschafts- beziehungsweise Kundenopportunitat erkennen und bewerten wiirde.

3. Ziele des Forschungsprojekts

Ziel des Vorlaufforschungsprojektes ,Datad4lLead“ ist es, relevante Kundenkontakte (,Leads®)
automatisiert, mithilfe eines neuartigen, spezifischen NLP-Ansatzes aus unstrukturierten Textdaten zu
identifizieren. Dabei soll ein erfahrungsbasiertes, heuristisches Vorgehen zur Leadidentifikation in einen
automatisierbaren Prozess Uberfiihrt werden. Folgende Forschungsfragen stehen im Fokus:

1.  Wie lasst sich subjektives, aus menschlicher Erfahrung entwickeltes Branchen- und Domanenwissen
zum Erkennen von Kundenpotenzialen in eine automatisierbare Wissensreprasentation Gibersetzen?

2. Wie konnen moderne Suchmethoden und NLP-Verfahren mit den Informationen aus (1) so angepasst
werden, dass potenzielle Kundenunternehmen - als Vorstufe zum , Lead” - automatisiert identifiziert
werden kdonnen?

3. Wie hoch ist die Glite eines solchen automatisierten Verfahrens, und durch welche Parameter wird
dieses maBgeblich beeinflusst?

4. Herangehensweise und Forschungsergebnisse
4.1. Einordnung/Related Work

Natural Language Processing (NLP) ist ein Teilgebiet des maschinellen Lernens, das sich mit der
maschinellen Verarbeitung natirlicher Sprache beschaftigt. Im Bereich der Analyse von Textdaten
konnten mittels Transfer Learning® im Jahr 2018 die sogenannten Sprachmodelle, wie zum Beispiel BERT*
entwickelt werden. Die Hauptidee dieser Sprachmodelle besteht darin, mittels eines unbeaufsichtigten
Vortrainings auf einem groRen generischen Textkorpus (wie zum Beispiel Wikipedia-Artikeln oder
Buchsammlungen) zu erlernen, wie der Kontext menschlicher Sprache reprasentiert wird. Nach der
Vortrainingsphase sind diese Sprachmodelle in der Lage, den Kontext von Texten zu erfassen und in eine
fir den Computer verstandliche Vektorform zu Ubersetzen. Mittels der vortrainierten Sprachmodelle
konnten alle Aufgaben des Natural Language Processing (NLP), wie das Erkennen von Entitaten®, die
Klassifikation von Texten®, die Sentiment-Analyse’, maschinelle Ubersetzungen8 oder die automatische
Beantwortung von Fragen auf Texte® grundlegend verbessert werden. Diese deutliche Verbesserung

3vgl. Vaswani et al. (2017).

4vgl. Devlin et al. (2019).

5 Vgl. Ri/Yamada/Tsuruoka (2022).
6vgl. Lin et al. (2022).

7 Vgl. Yang et al. (2020).

8Vgl. NLLB Team et al. (2022).

9 Vgl. Zhang/Yang/Zhao (2020).
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ermoglicht es nun, automatisierte Verfahren zum Extrahieren, Analysieren und Strukturieren von Informa-
tionen zu entwickeln, die den menschlichen Fahigkeiten in diesen Bereichen nahekommen.

Die Entitaten und Relationen aus vorhergegangen Arbeitsschritten in einem NLP-Prozess konnen in einem
Wissensgraphen strukturiert erfasst werden. Die Basistechnologien fiir den Aufbau von Wissensgraphen
(“Knowledge Graphs”) sind bereits seit langerem etabliert. Graph-basierte Datenstrukturen erlauben das
Verknipfen unterschiedlich formatierter Datensatze und die dynamische Erweiterung um zusatzliche
Klassen und sind daher fir die Verarbeitung unstrukturierter (Text)-Daten besonders geeignet. Die aus
Texten extrahierten Relationen und Entitdten werden im Wissensgraph sukzessive abgespeichert
(Mapping) und mit dort bereits vorhandenen Informationen abgeglichen (Harmonisierung). So kénnen
Wissensgraphen stetig weiterwachsen. Fir die Speicherung und Auswertung von Graphen kommt die
Softwarelosung GRAPHDB zum Einsatz. Um extrahierte Informationen in einem Wissensgraphen
semantisch verkniipfen zu konnen, bedarf es vorab eines doméanenspezifischen Regelwerkes (Ontologie).
Dieses beschreibt die fiir einen Markt zulassigen Relationsklassen (zum Beispiel Kaufvorgang, Forschung,
Anwendung), Entitatstypen (Produkt, Technologie, Organisation etc.) und Metainformationen (Zeitstempel,
Quelle der Information etc.). Dieses Regelwerk wird jeweils in Zusammenarbeit mit Tragern
domanenspezifischen Wissens (hier Evocortex) entwickelt und auf die branchen- und/oder projekt-
spezifischen Verhaltnisse angepasst. Neben der semantischen Anreicherung erlauben es Ontologien, den
NLP-Prozess weiter zu optimieren.

Neuere Entwicklungen von NLP-Anwendungen kéonnen Unternehmen in diversen Geschaftsprozessen
unterstiitzen. Der Fokus dieses Projektes liegt auf dem Einsatz von NLP in Vertrieb und Marketing, speziell
der Aufgabe der Neukundengewinnung bei Diversifikationsvorhaben. Die Lead-Generierung ist heute
Uberwiegend Bestandteil von Customer-Relationship-Management-Systemen (CRM), welche die Erfas-
sung und Anreicherung neuer Kundenkontakte softwaregestiitzt mit vorsehen.

Leads werden in CRM-Systemen automatisch generiert, indem potenzielle Kunden ihre Kontaktdaten auf
einer Unternehmens-Webseite hinterlassen und diese in einer Datenbank erfasst werden. Teil des
softwaregestiitzten Prozesses kann auch die Lead-Anreicherung sein - als das Erganzen wertvoller
Informationen (bezliglich Bedarfssituationen, Potenzialen, Standorten, Vorhaben, etc.) zu einem jeweiligen
Kundenkontakt. Ein forschungsorientierter Anbieter maschinell unterstiitzter Lead-Generierungs- und
Anreichungsprozesse ist unter anderem das Unternehmen Echobot, das generell Lésungen zur
Digitalisierung von Marketing- und Vertriebsprozessen anbietet.

In einem durch Echobot veroffentlichten Whitepaper , Automatisierte Anreicherung von Inbound-
Marketing-Leads bei B2B-Unternehmen” wird auf die automatisierte Analyse von 6ffentlich verfligbaren
Dokumenten durch ein Kl-gestitztes Verfahren verwiesen, ohne dieses allerdings naher auszufiihren.?

Ein weiteres Beispiel zur softwareunterstiitzten Generierung von Lead ist ,LeadBooster” von Pipedrive, die
Funktionen eines Chatbot, Live-Chats, Webformulars und eines Prospektors beinhaltend. Der Chatbot
Ubernimmt die initiale Kommunikation mit Webseitenbesuchern. Sofern ein Interessent mit einem Dialog
beginnt, qualifiziert der Chatbot diesen anhand der inhaltlichen Ausrichtung als moglichen Verkaufs-
kontakt und tbergibt gegebenenfalls das Gesprach zum richtigen Zeitpunkt an eine Person im Verkauf, um

10 vgl. Petrie (2020).
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die Kommunikation via Live-Chat direkt fortzusetzen. Mit dem Prospektor ist die automatisierte Suche nach
idealen Neukunden in einer Datenbank mit einer Vielzahl an Kundenprofilen méglich.'

Im Bereich der angewandten Forschung nehmen die Autoren Schiuller/Schuster in Ihrem Aufsatz ,,LYZGen:
A mechanism to generate leads from generation Y and Z by analyzing web and social media data” Bezug zu
einem maschinell gestiitzten Verfahren, indem das Erzeugen potenzieller Leads hier durch die Analyse von
offentlich verfiigbaren Daten aus Social-Media-Plattformen und Webseiten erfolgt. Dabei werden Web-
Crawling-Methoden sowie der NLP zugeordnete Ansatz des ,Named Entity Recognition (NER)“ verwendet,
ohne allerdings zum damaligen Zeitpunkt auf Transformer-basierte Deep-Learning-Modelle zurlickgreifen
zu konnen.*?

Aktuell in der Literatur beschriebene, aber auch von Unternehmen wie Echobot und Pipedrive angebotene
Losungen bieten eine Moglichkeit, Leads in einem teilautomatisierten Prozess zu generieren, anzureichern
und zu qualifizieren. Ausgangspunkt ist aber entweder eine bereits angelegte, strukturierte Datenbank
und/oder eine initiale, direkte Kontaktaufnahme durch einen potenziellen Kunden. Pramisse in dem Projekt
Data4lead ist dahingegen, Leads vollkommen ungestiitzt aus online verfligbaren, unstrukturierten Text-
Mediadaten von Unternehmen beziehungsweise Autoren zu gewinnen, welche diese im Zuge der eigenen
Unternehmenskommunikation veroffentlichen und die einen Bezug zu einer moglichen Nachfrage- oder
Bedarfssituation lediglich implizit geben.

4.2. Kundenkontakte (,,Leads“) im Detail

Unternehmen verfolgen das Ziel, ihre Produkte und Dienstleistungen zu verkaufen. Hierfliir miissen Kunden
gewonnen werden.’® Im Marketing sowie im Vertrieb hat sich der englischsprachige Begriff ,Lead”, als
Bezeichnung fir Kontakte zu potenziellen Kunden, durchgesetzt. Begrifflich unterschieden wird dartber
hinaus noch zwischen sogenannten ,,cold leads” und ,warm“ beziehungsweise , hot leads”. Der Begriff ,cold
leads”“ bezeichnet identifizierte Kontaktpersonen zu moglichen Kundenunternehmen, von denen eine
Bedarfssituation zunachst angenommen wird, diese aber durch eine Kontaktaufnahme durch den Vertrieb
erst noch bestitigt werden muss (Qualifizierungsvorgang). ,Hot leads“ bezeichnen Kontakte zu
Unternehmen, die einen Bedarf bereits bestatigt haben.4

u Vgl. Pipedrive Blog online.
12 Vgl. Senanayake/Pathirana (2021).
13 :

Vgl. Hanning (2021), S. 202.

14 vgl. Schiiller/Schuster (2017), S. 50.
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Unter Lead-Management ist nun der Prozess zu verstehen, der mogliche Interessenten zunachst
identifiziert, diese qualifiziert und im Erfolgsfall in ein konkretes Vertriebsprojekt, das heiBt, in eine
Angebotsphase Uberfihrt.’®

Lead
Generierung

Lead Lead
Erfassung Transfer

Abbildung 1: Schritte des Leadmanagements. Bild: Aileen Renye in Anlehnung an Lippold (2019a))

Das Ziel des Lead-Managements ist es, relevante Kundenkontakte fiir die Vertriebsabteilung bereit-
zustellen.’ Abbildung 1 zeigt die vier grundsatzlichen Schritte des Lead Managements. Der erste Schritt
ist die Lead-Generierung, und hier die ldentifizierung sowie Ansprache moglicher Kontakte Uber
verschiedenste mediale Kanale wie zum Beispiel Datenbanken, Messen, soziale Medien, E-Mail oder
Newsfeeds. Im nachsten Schritt folgt die Lead-Qualifizierung, welche die identifizierten Leads auf ihre
Relevanz fiir das eigene Unternehmen untersucht, also insbesondere die Bedarfssituation des Interes-
senten mit den Leistungspotenzialen des eigenen Unternehmens vergleicht. Die Lead-Qualifizierung
beruht dabei auf der Einschatzung von Vertriebs- beziehungsweise Marketingmitarbeitern, die das eigene
Unternehmen, das Kunden-Genre sowie Branchen- und Anwendungsumfelder kennen. Somit ist zur
Einschatzung der Qualifizierung ein spezifisches Hintergrundwissen notwendig.’” Im Schritt des Lead-
Transfers werden attraktive, qualifizierte Leads an den Vertrieb weitergeleitet mit dem Ziel, diese in
Richtung einer Geschaftsbeziehung fortzuentwickeln.®

Die Sammlung sowie die Interpretation von relevanten Informationen zu potenziellen Interessenten ist in
der Regel sehr zeitintensiv, da taglich groRe Mengen an Unternehmens- und Branchenmeldungen in Form
unstrukturierter Textdaten im Web veroffentlicht werden.

Die Ubertragung dieses heuristischen, stark auf implizitem und explizitem Wissen beruhenden Lead-
Generierungsprozess auf ein maschinelles Verfahren ist also Voraussetzung fir eine (teil)-automatisierte
Lead-Generierung. Vorteile einer maschinellen Lead-Generierung liegen unter anderem in Effizienz-
gewinnen, da repetitive Prozesse von einem maschinellen, NLP-gestlitzten Verfahren ausgefiihrt werden
konnen und dadurch die Mitarbeitenden in Vertrieb und Marketing Zeit gewinnen, um sich auf andere
Kernaufgaben, zum Beispiel dem weiteren Geschaftsanbahnungsprozess zu fokussieren.®

15 ygl. Stumpf (2020), S. 214.
16 .

Vgl. Lippold (2019b), S. 28.
17 .

Vgl. Lippold (2019a), S. 28.
18 :

Vgl. Lippold (2019), S. 30.

19 vgl. Hannig (2021), S. 244,
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4.3.Experimentelles Design
4.3.1. Datenbasis

Als Grundlage flir die automatisierte Lead-Generierung wurde zu Beginn des Projektes ein Datensatz mit
2.038 Artikeln aus 28 RSS-Feeds aus dem Web gecrawlt. Diese Feeds stammen entweder von Homepages
oder Online-Plattformen aus dem Umfeld der industriellen Fertigung, der Automatisierungstechnik sowie
der Branche Materialfluss und Logistik. Darin enthalten sind zum Beispiel Pressemitteilungen und Blog-
Eintrage zu Innovations-, Erweiterungs- oder Modernisierungsvorhaben von Unternehmen im Fertigungs-
oder Logistikbereich, die als ,Trigger” der Lead-Erkennung dienen. Aus den zwischen Januar 2020 und
Oktober 2021 durch Web-Scraping-Prozesse automatisiert gesammelten Artikeln wurde mit Unterstiitzung
von Experten (Evocortex) eine Datenstichprobe von 267 Artikeln gebildet. Die Texte der Stichprobe
enthalten jeweils Hinweise auf mogliche ,cold leads” (siehe dazu auch Abbildung 3 als Beispiel).

4.3.2. Vorgehen im Projekt

Das Projekt umfasst finf Phasen, die in Abbildung 2 zusammengefasst sind. Die erste Phase hat als Ziel,
das Wissen um eine korrekte Klassifizierung (,ground truth“) mithilfe manueller Annotation und
Klassifizierung zu formalisieren: Welche Textartikel geben Hinweise welcher Art auf einen Lead, und
welche nicht? Dies ist die Grundlage fiir das weitere Vorgehen im Projekt und dessen abschlieBende
Evaluation. In Phase 2 erfolgt eine automatisierte Textvorfilterung die bedingt, dass bestimmte Schlissel-
worte im Text sowie mindestens ein Unternehmen (Entitat) erwdhnt werden miissen. AnschlieRend wird ein
Wissensmodell, beziehungsweise eine Ontologie zum Kunden-, Branchen- und Anwendungsumfeld
(Domain) erstellt, das die relevanten Entitaten, Klassen und Beziehungen enthalt. Mit Hilfe dieser Ontologie
sowie verschiedener NLP-Methoden werden schlieBlich die relevanten Beziehungen identifiziert, die auf
eine organisatorische Rolle einer Entitat (zum Beispiel Anwender) oder auf bestimmte Doméanenklassen
(zum Beispiel Kunde oder Kaufer oder Wettbewerb) hinweisen. In den folgenden Unterkapiteln wird das
Vorgehen in jeder Phase erlautert.

«Anwendung der ontologie-

<Manuelle Annotation des «Sammeln von Infor- basierten Schiisselwortsuche
gesamten Datensatzes mationen in einer Ontologie 2ur Annotation von Fach-
e iTeicyanD) «Filter durch +Definition relevanter ~Erwahnungen von begriffen
'E)r‘]g%ktte'ﬁ" von relevanten Schliusselwortsuche & Il(<llaasssseer1n :Sg éférner Unter- Organisationen im Text «Definition relevanter
Erwahnung einer Eraebni d I annotieren (NER) Beziehungen zur Ermittlung
Organisation im Text Aﬁitgtlisos:n enmanuelen «Definition relevanter von Domainklasse
«Klassifikator trainieren, um Beziehungen zur Ermittlung «Fragevorlagen erstellen
relevante Texte zu von Organisationsrollen
identifizieren ~Fragevorlagen erstellen

Abbildung 2: Uberblick der fiinf Phasen im Projekt. Bild: Aileen Renye

4.3.3. Erstellung der ,,Ground Truth“

Die erste Phase ist die Aufbereitung der 267 Datensatze flir das Projekt. Zunachst wurden die Datensatze
manuell in zwei Iterationsschleifen annotiert. In der ersten Schleife wurde geprift, ob die einzelnen
vorliegenden Datensatze fiir die Lead-Generierung nach menschlicher Expertise (Evocortex) relevant oder
irrelevant sind. In der zweiten Schleife wurden die relevanten Entitaten extrahiert. Zu diesen Entitaten
gehoren beispielsweise potenzielle Kunden, Wettbewerber und Integratoren. Die Bedingungen im
Annotationsprozess, einen Text als relevant fur die mogliche Gewinnung eines Vertriebskontaktes
einzustufen, wurden wie folgt festgelegt:

B der Text enthalt domanenrelevante Schlagworte wie zum Beispiel manufacturing, logistics, ware-
housing, automation, robotics, automatically guided vehicles AGV, etc.

B im Text ist die Entitat ,Kunde“ (mit Unternehmensnamen), ,Wettbewerber“ oder ,Integratoren“
vorhanden
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B der Text enthalt Aussagen, dass betreffende Unternehmen bereits Roboter oder Automatisierungs-
l6sungen (,Product”) in Anwendungsfallen (,Application“) einsetzen, oder dies in Zukunft beabsich-
tigen

Ein Datensatz wurde als relevant (positiv) eingestuft, wenn alle vorliegenden Bedingungen erfillt sind.
Falls dies nicht der Fall war, erfolgt die Zuordnung des Datensatzes in die Klasse irrelevant (negativ).

Um dies zu veranschaulichen, zeigt Abbildung 3 ein Beispiel:
Result: True Positive (TP)
Reason: Keywords mentioned + Entity Customer
Text:

experts Element Logic reports increased demand for after the outbreak
of the pandemic. While many are in crisis, time is being used to strategically plan for the future. And the

“Covid-19 is an eye-opener for so many businesses who simply weren't prepared for large scale disruptions like a pandemic,”
says UK Managing Director Jeremy Clouston-Jones.

While many are in crisis as physical shops close or face massively reduced visits, managers take the time to see what
they could have done differently — and what their next moves should be.

Element Logic is experiencing an influx of requests from companies who are now considering or scaling their
current
“The situation has caused many more to realize that planning for uncertainty is necessary. With , itis

much easier to scale up or down and it makes your operations a lot more flexible,” Clouston-Jones said.

Physical sales have dropped after the outbreak of the pandemic, but online sales are growing, in the UK reported between
10-25%.

One Element Logic customer, sports equipment retailer , is to handle 150,000 bins and
consolidate shipping through one central hub.

Abbildung 3: Beispiel manuelle Annotation. Bild: Aileen Renye

Zunachst wurden - in Schleife 1 - alle fir die festgelegte Doméane relevanten Schlagworte gesucht und
orange markiert. In Folge wurden relevante Entitaten extrahiert. Hierbei lag der Fokus auf der Erkennung
potenzieller Kunden (griine Markierung), aber auch auf der Identifizierung von Wettbewerbern (rote
Markierung), die ihrerseits Hinweise auf relevante Kundenprojekte oder Anwendungsbereiche geben
konnen. Aufgrund der Schlagwortibereinstimmung sowie der namentlichen Erwahnung eines potenziellen
Kunden wird der Text in der Abbildung 3, da die Bedingungen alle erfillt sind, als ,relevant” (=positiv)
eingestuft. Darliber hinaus wurden fiir die Domane weiterhin charakterisierende Schlagworte erfasst und
den fiur die Ontologie-Entwicklung zentralen Klassen ,,Organization®, ,Application” und , Product” zuge-
ordnet (siehe auch Abschnitt Ontologie).

Als Ergebnis der ersten Schleifen wurden insgesamt 58 relevante Texte und 209 irrelevante Texte
festgestellt. 23 der Datensatze konnten aufgrund fehlender Texte nicht eindeutig eingestuft werden und
wurden entnommen.

4.3.4. Automatisierte Textfilterung

Nach Abschluss der Phase 1 wurde der Klassifizierungsprozess maschinell reproduziert mit dem Ziel, fur
die Lead-Erkennung relevante Texte aus der Datenstichprobe automatisiert zu filtern. Die Bewertung der
automatischen Annotation erfolgt Giber eine Konfusionsmatrix. Diese Gberprift, inwieweit ein Algorithmus
die Klassifizierungen richtig oder falsch vornimmt und unterscheidet folgende Falle:

True Positive (TP): Positives Ergebnis vorhergesagt; Positives wahres Ergebnis
False Positive (FP): Positives Ergebnis vorhergesagt; Negatives wahres Ergebnis
True Negative TN): Negatives Ergebnis vorhergesagt; Negatives wahres Ergebnis
False Negative (FN): Negatives Ergebnis vorhergesagt; Positives wahres Ergebnis
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Daraus abgeleitet lassen sich die spezifischen Kennzahlen ,Recall” (nochmals unterteilt in Sensitivitat und
Spezifizitat), ,Prazision” und ,Genauigkeit” berechnen:

B Prazision: definiert als die relative Haufigkeit von richtig, positiv klassifizierten Texten.
B Genauigkeit: definiert die insgesamt richtig Klassifizierten im Verhaltnis zu allen Klassifizierungen.
B Recall: Sensitivitat und Spezifizitat:
o Die Sensitivitat zahlt alle Falle, in denen positiv klassifizierte Texte auch tatsachlich positiv waren.
o Unter der Spezifizitat werden alle negativ klassifizierten Texte gezahlt, die auch tatsachlich negativ
waren.

Die Konfusionsmatrix vergleicht das maschinell erzeugte Ergebnis mit der manuellen Annotation aus Phase
1 (,ground truth“) in Abbildung 4. Der Algorithmus hat 44 positive und 144 negative Daten-Items (Texte)
korrekt identifiziert. Fir die Berechnung der Kennzahlen resultiert daraus eine Prazision von 40,37 %, eine
Sensitivitat von 75,86 %, eine Spezifizitat von 68,90 % sowie eine Genauigkeit von 70,41 %. Der Typ-II-
Fehler (FN) weist ein geringeres MaR im Vergleich zum Typ-I-Fehler (FP) auf. Da der Typ-I-Fehler (FP) hoch
ist, ist die Kennzahl der Prazision niedrig. Um den Wert des Typ-I-Fehlers (FP) zu vermindern und somit die
Prazision zu verbessern, wird fir die Verbesserung des Klassifikationsverfahrens angestrebt, die Zahl der
~true-positive” Textdatensatze zu erhohen.

Konfusionsmatrix
Total=267 Real Positive (RP) Real Negative (RN)
Predicted Positive (PP) 44 65
Predicted Negative (PN) 14 144

Tabelle 1: Ergebnis der Konfusionsmatrix nach schlagwortbasierter Textfilterung

4.3.5. Ontologie

Ausgehend von den in Phase 1 erwahnten, manuell extrahierten Schlagworten wurde eine Ontologie
erstellt. Grundlage deren Struktur bilden dabei die zwei Hauptklassen ,,Organization und ,,Market Object”,
und umfassen somit marktrelevante Akteure sowie Produkte/Technologien beziehungsweise Anwen-
dungsfalle. Entlang eines Top-Down-Ansatzes wurden diese beiden Klassen durch eine Unterklassen-
struktur erweitert, sodass alle Haupt- und Unterklassen eine Definition, eine Bezeichnung, sowie auf der
Relevanz beruhende Synonyme erhalten. Zur Veranschaulichung dient die folgende Abbildung 5.

Organization Markat Object
I e
Competitor Customer Integrator Applicat Product
Application roduc
\2 ¥ v
Warehousing Logistics Production

Abbildung 4: Ontologie - hierarchische Struktur. Bild: Kiara Marnitt Ascencion Arevalo

Die Klasse ,Market Object” besteht aus den zwei Unterklassen ,Product” und , Application“. Um eine
Unterscheidung verschiedener Anwendungsfalle zu ermoglichen, erfolgte zudem eine Einfihrung der
Unterklassen ,,Warehousing®, ,Logistics” und ,Production”. Unter ,Warehousing” ist dabei die Lagerung
von Produkten zu verstehen, die Unterklasse ,Logistics“ umfasst Anwendungsfalle, die sich mit dem
Transport von Gultern insbesondere im Produktionsumfeld beschaftigen. ,Production” beinhaltet
Anwendungsfalle in Fertigung und Montage.
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Aufgrund der Beteiligung von Organisationen auf mehreren Stufen der Wertschopfungskette unter-
scheidet die Ontologie zwischen Akteuren, die im Markt als Wettbewerber, Kunden oder Integratoren
agieren. Die Unterklasse ,Competitor” bezieht sich auf Organisationen, die - wie der Projektpartner
Evocortex - Automatisierungslosungen (Roboter) herstellen. Die Automatisierungslosungen werden
anschlieBend durch Organisationen der Unterklasse ,Integrator” implementiert, die sich auf die Anwen-
dung des Produktes spezialisieren. Organisationen, die das Produkt erwerben und die Dienstleistungen von
Integratoren in Anspruch nehmen, sind in der Unterklasse ,,Customer” enthalten. Durch die Unterscheidung
der Akteure innerhalb der ,Organization“-Klasse wird so die Analyse der Beziehungen zwischen
Unternehmen ermoglicht und ein Weg geschaffen, die Art der Interaktion verschiedener Entitaten und
deren Rolle im Markt zu untersuchen.

Im Anschluss an den Strukturaufbau der Ontologie wurden jeder Klasse spezifische Instanzen zugeordnet.
Ebenso erfolgte eine Zuordnung von Beziehungen der Entitaten in der Ontologie, das heift, als Produkt-
hersteller erkannte Unternehmen wurden der Klasse ,,Competitor”, und als Produktanwender identifizierte
Unternehmen der Klasse ,Customer” zugeordnet. Instanzen und Beziehungen wurden im Rahmen der
manuellen Annotationsphase aus den Beispieltexten extrahiert.

4.3.6. Automatisierte Datenextraktion

Die folgende Phase 4 der Verfahrungsentwicklung bestand darin, die automatisierte Filterung und das
Ontologie-Mapping mit einer weiteren Methode des Natural Language Processing, dem ,Question
Answering-Ansatz (QA)“ zusammenzufiihren. Die Beziehungen zwischen Entitdten und deren Rolle im
Markt sollen nun maschinell identifiziert werden. Grundlage fiir einen QA-Ansatz ist eine Fragenkaskade,
die auf gesuchte Beziehungen zwischen Entitaten abzielt. Abbildung 6 veranschaulicht beispielhaft den
Aufbau einer Fragenkaskade.

. Erwartete

Beziehung Fragen Fragen-Template Antwort

Who bought a logistic robot for his warehouse?
Name: buy Who bought a robot?

Who will buy a robotic system for his warehouse? Who bought <PRODUCT>? Organization
Synonyme: Did someone purchase a robot for logistic tasks? Who will buy <PRODUCT>? Role
buy, purchase, | Which company acquired a robot for logistic tasks? Who purchased <PRODUCT>? Customer Role
acquire, Which company acquired a robotic system for its | Who acquired <PRODUCT>?
procure warehouse?

Who procured a robot?

Tabelle 2: Prozess der Erstellung von Question Templates

Eine Beziehung zwischen einer Organisation und der Domane wird durch eine Gruppe von semantisch
gleichwertigen Verben (Synonyme) definiert. In diesem Beispiel handelt es sich um die Beziehung
"purchase" und deren Synonyme. Daruber hinaus wurde der Fragensatz Gber die fachliche Domane hinaus
verallgemeinert und mit Variablen erganzt. Wie im obigen Beispiel gezeigt, enthalten alle Fragen in der
Spalte "Fragen-Template" einen Platzhalter fiir die im analysierten Text gefundenen Entitdten vom Typ
LProduct®. Uber den QA-Ansatz, der die Textdatensatze gegen das Transformer-basierte Sprachmodell
,BERT“ spiegelt, werden die Informationen aus den Datensatzen maschinell extrahiert und in ein
maschinenlesbares Wissensmodell eingebaut. Mit dieser Erweiterung des Klassifikationsverfahrens-
ansatzes ist eine erneute Filterung der Datenprobe moglich, welche die zuvor definierten Bedingungen
erfillt (siehe Abschnitt "Erstellung der ground truth").

Abbildung 7 zeigt die Auswertung der automatisch erhaltenen Ergebnisse nach Anwendung des um
Ontologie-Mapping und QA-Ansatz erweiterten Klassifikationsverfahrens. Im Vergleich zur vorange-
gangenen Untersuchung in 4.3.4 ist die Anzahl der Typ-Ill-Fehler um 8 % gesunken, entsprechend ist die
Spezifitat auf 79,43 % gestiegen. Ebenso verbessert wurde die Genauigkeit von 78,28 % sowie auch die
Prazision auf einen Wert von 50 %. Dahingegen ist die Sensitivitat um das MaB von 1,72 % gesunken.
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Konfusionsmatrix
Total=267 Real Positive (RP) Real Negative (RN)
Predicted Positive (PP) 43 43
Predicted Negative (PN) 15 166

Tabelle 3: Ergebnis der Konfusionsmatrix nach NLP

4.3.7. Ergebnisdarstellung

Die Erweiterung des Klassifikationsverfahrens um Ontologie-Mapping und QA erzielte eine Verbesserung
zur Filterung von Texten mit potenziellem Lead-Hinweis aus der Datenstichprobe. Um die Lead-Gene-
rierung schlussendlich zu automatisieren, ist es jedoch notwendig, die Entitat ,Organization, das heiBt,
auch die dahinter liegenden Firmennahmen zu bestimmen. Das in Phase 4 (,Automatisierte Daten-
extraktion“) aufgebaute Wissensmodell erleichtert dies durch die Uber die Ontologie erfolgte Klassifi-
zierung aller extrahierten Entitdten. Durch die zuvor definierten Beziehungen zur Bestimmung der Rolle
einer Organisation wird es moglich, zwischen Kunden und Konkurrenten zu unterscheiden. Das Ergebnis
dieses letzten Schrittes ist eine Ausgabe potenzieller Neukunden mit konkreten Firmennamen. Darliber
hinaus ist es durch die gewonnenen Beziehungen nun auch moglich, Organisationen nach dem
Anwendungsbereich zu filtern, dem sie zuzuordnen sind (Abbildung 8).

Logistics

POtent'a | Leads Production

Warehousing

Organized by Application

Abbildung 5: Visualisierung der potenziellen Neukunden nach Anwendung. Bild: Kiara Marnitt Ascencion Arevalo
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5. Nachhaltigkeit/Verwertung/wissenschaftliche Arbeiten

Im Rahmen des Vorlaufforschungsprojekts wurde ein Kl-gestlitztes Verfahren zur maschinellen Identifi-
kation von Vertriebskontakten - Leads - aus Pressemeldungen entwickelt und getestet. Das maschinelle
Verfahren vereint dabei einen regelbasierten, auf einer Ontologie beruhenden Ansatz zur Klassifizierung
und Validierung von Entitaten sowie deren Beziehungen zueinander, mit auf Transformer-basierte
Sprachmodelle zurlickgreifende NLP-Ansatzen zur Extraktion eben dieser Entitdten und Beziehungen aus
unstrukturierten, online verfigbaren Texten. Durch die Extraktion von Entitaten sowie deren Beziehungen
konnen konkrete Organisationen und deren Rolle in einem Markt ermittelt werden. Die Identifizierung und
Unterscheidung von Kunden und Wettbewerbern erfolgte dabei mit einer Genauigkeit/Spezifitat von
ca.80 % auf einem bereits beachtlichen Guteniveau, das mit weiteren Prozessoptimierungen noch
gesteigert werden kann. Weitere Verfahrensoptimierungen sollten die weitere Verbesserung der Prazision
zum Ziel haben, um den aktuell erreichten Wert von 50 % ebenso auf ein Niveau von >80 % zu heben.

Andererseits blieb die valide Erkennung von Integratoren hinter den Erwartungen zuriick, da die Unter-
scheidung zwischen Kunden und Integratoren mehr Differenzierung im Sprachmodell erfordert. Die
Ergebnisse zeigen, dass der gewahlte Verfahrensansatz zu einer Vereinfachung und Verkilrzung des Lead-
Generierungsprozesses beitragen kann und die Streuverluste (,false negatives”) dabei akzeptabel sind,
insbesondere dann, wenn menschliches Vermogen bei der Bearbeitung zahlreicher Textmeldungen im
Tagesgeschaft ebenso an (zeitliche) Grenzen stoBen wiirde.

Eine Veroffentlichung des Verfahrensansatzes und der ersten Ergebnisse ist bei der ,,European Semantic
Web Conference” (ESWC 2023) geplant.

Der im Projekt entwickelte Verfahrensansatz soll in einem nachsten Evolutionsschritt mit Anbietern von
CRM- und Marketing-Intelligence-Losungen weitergefliihrt werden; konkrete Partner hierfiir sind Unter-
nehmen wie zum Beispiel Sales Force sowie die eingangs bereits erwdhnten Firmen Echobot und Pipedrive,
um die Identifikation insbesondere latenter Kundenkontakte und deren Weiterfiihrung im Lead-Manage-
ment Kl-gestitzt durchzufihren. Mit einer entsprechenden Anpassung der Ontologie sowie der zugrunde-
liegenden Taxonomien lasst sich der entwickelte Ansatz zur automatisierten Lead-Generierung auf den
industriellen Vertrieb im Generellen ausdehnen.

Forschungsansatze zur Verbesserung der aktuellen Methodik lassen sich in den Bereichen Textklassifi-
kation, Named Entity Recognition und dem Question-Answering (QA) finden. Hierbei stellt die Anpassung
und das Fine-Tuning der verwendeten Transformer-Modelle einen wesentlichen Bestandteil zuklnftiger
Forschung dar. Bei dem sogenannten Fine-Tuning wird ein groBes, vortrainiertes Sprachmodell auf einen
kleineren, aufgabenspezifischen Datensatz angepasst. Dies ermoglicht dem Modell, die spezifischen
Merkmale der Aufgabe (zum Beispiel Textklassifikation zur Lead-Generierung) zu lernen. Das Ziel ist, die
Leistung des Modells auf der neuen Aufgabe zu verbessern. Dieser Ansatz demonstriert, dass er die
Ergebnisqualitat in den Bereichen Textklassifizierung?®, NER? und im Bereich des domanenspezifischen
Question-Answering? maRgeblich verbessert.

20 /g1, Devlin et al. (2019), Howard/Ruder (2018), Liu et al. (2019).
2L ygl. Trewartha et al. (2022), Zhao et al. (2021).

22 ygl. Awadalla et al. (2022), Hazen/Dhuliawala/Boies (2019).

Schriftenreihe der Technischen Hochschule Nirnberg Georg Simon Ohm 65



Data4lLead

Ein wichtiger Aspekt beim Fine-Tuning von Sprachmodellen ist die Erstellung eines domanenspezifischen
Datensatzes. Dieser Datensatz sollte fiir die Anwendung, an die das Modell angepasst werden soll,
reprasentativ und ausreichend groR sein. Daher ist ein wichtiger Teil unserer zuklinftigen Forschung die
Erstellung eines umfassenden und vielfaltigen Datensatzes mit Inhalten aus dem Kontext der Lead-
Generierung. Dies beinhaltet das Sammeln eines Textkorpus durch Web-Scraping und Web-Crawling aus
verschiedenen Quellen und deren Annotation flir Lead-Generierungsaufgaben (Textklassifikation, NER und
QA). Die gesammelten Daten kénnen anschlieRend verwendet werden, um das Transformer-Modell fir
Lead-Generierungsaufgaben verschiedener Branchen anzupassen.

Ein weiterer Aspekt zukiinftiger Forschung betrifft die Nutzbarmachung und Automatisierung der Lead-
Generierung. Hierbei sollen vor allem die generativen Methodiken im Bereich des NLP, wie die Textgene-
rierung mittels GPT? Betrachtung finden. Clark et al. zeigen auf, dass Texte, die durch generative KlI-
Modelle erstellt wurden, nicht mehr von menschengeschriebenen Texten unterschieden werden konnen.*
Im Rahmen zuklnftiger Forschung gilt daher zu untersuchen, ob das Fine-Tuning von GPT-3 fir die
automatische Erstellung von Akquisebriefen Verwendung finden kann. Hierbei soll ein bereits trainiertes
GPT-3 Modell mittels eines Textkorpus aus domanenspezifischen Akquisebriefen angepasst werden, um
es in die Lage zu versetzen, personalisierte und professionelle Akquisebriefe fiir die Lead-Generierung zu
erstellen. Ebenfalls kann dies im Lead-Transfer eingesetzt werden, um eine automatisch generierte Mail
mit den Informationen lber einen neuen Lead an den Vertrieb zu senden.

23 ygl. Brown et al. (2020).

24 vgl. Clark et al. (2021).
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Nutzung digitaler Tools zur Analyse und Verbesserung der
Prozesse im Auszubildenden-Recruiting
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(KoSIMA)

Prof. Dr. Raphael Verstege

Fakultat Betriebswirtschaft / Kompetenzzentrum Soziale Innovationen, Methoden und Analysen (KoSIMA)

Zusammenfassung:

Der Ausbildungsmarkt in Deutschland ist durch groRe Passungsprobleme gekennzeichnet: Aus Sicht der
Unternehmen wird es immer schwieriger, geeignete Auszubildende zu finden; gleichzeitig bleiben viele Ju-
gendliche ohne Ausbildungsplatz. Ausgehend von der Hypothese, dass diese Entwicklung auch durch De-
fizite des Recruiting-Prozesses selbst erklart werden kann, untersuchte das interdisziplinare Projekt AzuRe
das Vorgehen im Auszubildenden-Recruiting, insbesondere das Bewerbungsinterview. Dabei wurden auch
Kl-basierte Tools zur Emotionserkennung erprobt, die in diesem Forschungskontext bislang noch in keiner
Studie angewandt wurden. Sowohl die inhaltlichen Erkenntnisse als auch das methodische Instrumenta-
rium sollen in einem umfangreicheren Folgeprojekt weiterentwickelt werden.
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1. Projektdaten

Fordersumme 35.000 Euro
Laufzeit 1. Januar bis 31. Dezember 2022
Fakultat Sozialwissenschaften und Fakultat Betriebswirtschaft,
Fakultat/Einrichtung Kompetenzzentrum Soziale Innovationen, Methoden und Analysen (Ko-
SIMA)
Projektleitung Prof. Dr. Sabine Fromm (SW), Prof. Dr. Raphael Verstege (BW)
Projektteam (falls Nennung | Loredana Fottinger MBA, Doreen Kohl M.A., Alisa Wiesel M. Sc.
gewlinscht) Stud. Hilfskrafte: Ronja Gabler, Franziska Simon-Erhardt
Kontaktdaten Projektleitung E-Mail: sabine.fromm@th-nuernberg.de
raphael.verstege@th-nuernberg.de

2. Ausgangslage

Der Ausbildungsmarkt in Deutschland ist gekennzeichnet durch wachsende Passungsprobleme, die sich im
Verlauf der Corona-Krise noch verscharft haben: Einerseits wird es aus Sicht der Unternehmen immer
schwieriger, Ausbildungsplatze mit geeigneten Bewerber*innen zu besetzen, andererseits verbleibt eine
groBe und konstante Anzahl an Jugendlichen ohne Ausbildungsplatz. Dies stellt sowohl ein 6konomisches
Problem im Hinblick auf das kiinftige Fachkraftepotenzial dar als auch ein soziales Problem, wenn Jugend-
liche nicht in das Erwerbssystem integriert werden. Um die Passungsprobleme zu erklaren, werden bisher
vor allem forderliche, beziehungsweise hinderliche Faktoren seitens der Jugendlichen betrachtet - in erster
Linie die Effekte bildungsbiografischer (Abschliisse, Noten, Leistungsverhalten etc.) und soziodemografi-
scher (Migrationshintergrund, Geschlecht etc.) Merkmale auf die Ubergange in die Berufsausbildung. Ar-
beitgeberverbdande und Unternehmen beklagen regelméaRig nicht nur einen generellen Mangel an ausbil-
dungsinteressierten Jugendlichen, sondern qualifikatorische, motivationale oder verhaltensmaRige Defi-
zite von Bewerber*innen. Ausgeblendet wird dabei oftmals, dass die Recruiting-Verfahren der Unterneh-
men selbst zu den Besetzungsproblemen beitragen konnen, weil sie das Potenzial vieler Jugendlicher nicht
erkennen. Darauf weisen sowohl Studien zur institutionellen Diskriminierung von Ausbildungsinteressier-
ten hin als auch organisationspsychologische Studien zur Qualitat von Recruiting-Verfahren. Untersuchun-
gen zum Rekrutierungsverhalten von Unternehmen stlitzen sich meist entweder auf Befragungsdaten oder
schlieBen aus den Merkmalen erfolgreicher beziehungsweise erfolgloser Bewerber darauf, welche Krite-
rien Unternehmen bei der Bewerberauswahl anlegen (PROTSCH 2021; IMDORF 2010). Damit wird der Rekrutie-
rungsprozess jedoch nur unzureichend erfasst: Um festzustellen, welche Entscheidungskriterien und -lo-
giken tatsachlich zum Tragen kommen ist es erforderlich, das konkrete Geschehen im Rekrutierungspro-
zess und insbesondere in der Anwendung von Auswahlinstrumenten zu beobachten. Um dieses Geschehen
eingehend zu untersuchen beziehungsweise die impliziten Wissensbestandteile und emotionalen Motivati-
onen aufzudecken, wurden im Projekt AzuRe in einem mehrstufigen Prozess unter anderem Methoden der
Beobachtung eingesetzt, die sowohl mit klassischen, inhaltsanalytischen Verfahren als auch mit Hilfe ap-
parativer Diagnostik und unter Verwendung eines Kl-Tools zur Emotion Detection auswertet werden.

Aus Sicht der Recruiter*innen handelt es sich bei der Auswahl geeigneter Auszubildender um Entscheidun-
gen unter Unsicherheit, da Bewerbungsunterlagen (insbesondere Bildungsabschliisse beziehungsweise
Noten) nur eingeschrankte Informationen lGber die meist sehr jungen Bewerber*innen vermitteln. Studien
zum Rekrutierungsverhalten am allgemeinen Arbeitsmarkt zeigen, dass zur Reduktion dieser Unsicherheit
mitunter nicht-fachliche Entscheidungskriterien eingesetzt werden, die zum Beispiel auf impliziten Person-
lichkeitstheorien (RIEMANN 2016) beruhen. Fiir diesen Bereich ist zudem belegt, dass Praktiker*innen die
Prognosegtlite ihrer Auswahlverfahren systematisch tberschatzen und oftmals nur auf Basis ihrer bisheri-
gen Erfahrungen handeln, wodurch Verzerrungen im Bewertungsprozess reproduziert werden. Dabei wer-
den haufig auch die von ihnen selbst formulierten Bewertungskriterien unterlaufen, wie VERSTEGE/KOPP
(2021) unter anderem mittels digitaler Verfahren (Eye Tracking) nachweisen konnten. Ahnliche Mechanis-
men kénnen auch fir den Bereich der Ausbildung vermutet werden.
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Die Rekrutierungsprozesse erscheinen hier als ein , System von Filtern“ (PROTSCH/SOLGA 2012), die Gruppen
von ausbildungsinteressierten Jugendlichen systematisch ausschlieBen und dabei - das ist entscheidend -
oftmals mit nicht validierten Kriterien und Verfahren arbeiten. Damit wird der Pool der , akzeptablen” Be-
werber*innen weiter eingeschrankt. Es wird deshalb umso wichtiger, Bewerber*innen zu identifizieren, de-
ren Potenzial nicht auf den ersten Blick wahrgenommen wird.

3. Ziele des Forschungsprojekts

Das Projekt AzuRe wurde als Vorprojekt zu einem umfangreicheren interdisziplinaren Forschungsvorhaben
konzipiert, dessen Gegenstand die innerbetrieblichen Prozesse des Auszubildenden-Recruiting im Bereich
der betrieblichen Berufsausbildung sein werden. Das gesamte Vorhaben zielt darauf ab, einen wissen-
schaftlich fundierten Beitrag zur Verbesserung des Auszubildenden-Recruiting zu leisten und so zur Redu-
zierung der Passungsproblem am Ausbildungsmarkt beizutragen. Mit AzuRe sollten erste inhaltliche Er-
gebnisse gewonnen sowie das erforderliche methodische Instrumentarium (weiter-)entwickelt und Koope-
rationen mit Praxispartnern auf- und ausgebaut werden.

B Inhaltlich sollten Erkenntnisse dariiber gewonnen werden, wie Rekrutierungsprozesse konkret ablau-
fen und in welcher Weise sie durch teilweise nicht validierte Kriterien und Vorgehensweisen zu Fehl-
entscheidungen fihren kénnen. Das Vorlaufforschungsprojekt fokussierte dabei das Bewerbungsin-
terview als zentralen Bestandteil des Recruiting, weil es hier zum ersten Mal im Bewerbungs- bezie-
hungsweise Rekrutierungsprozess zu einer personlichen Interaktion zwischen Recruiter*innen und Ju-
gendlichen kommt und weil dem Interview von Seiten der Unternehmen eine besonders wichtige Rolle
fur die Auswahlentscheidung zukommt. Es sollten deshalb erste Erkenntnisse zu den Annahmen, Ent-
scheidungslogiken und Selektionsmechanismen von Recruiter*innen gewonnen werden und damit zu
denjenigen Kriterien, die unterbewusst bewertungsrelevant sein konnen.

B Methodisch sollte gepriift werden, ob und in welcher Weise apparative Diagnostik zu verbesserten Er-
kenntnissen, insbesondere Uber nicht bewusste Verhaltensweisen beitragen und das sozialwissen-
schaftliche Instrumentarium von standardisierten Befragungen und leitfadengestiitzten Interviews er-
ganzen kann. Deshalb wurden unter anderem Eye-Tracking-Verfahren und Kl-gestiitzte Tools zur Emo-
tion Detection auf ihre Anwendbarkeit geprift, die in diesem Forschungskontext bislang noch in keiner
Studie angewandt wurden. Zudem sollten entsprechende Kooperationen mit Forschenden in diesem
Bereich aufgebaut werden.

B Transferziel des Projekts war es, Kontakte mit interessierten Unternehmen und Schulen auf- und aus-
zubauen, sie flir eine Kooperation zu gewinnen und erste Ergebnisse zur Verfliigung zu stellen. Damit
sollten nicht nur Folgeprojekte vorbereitet, sondern bereits ein erster Beitrag zur Optimierung der Re-
cruiting-Prozesse geleistet werden. Dabei lag der Fokus auf der Unternehmensklasse der ,,Mid Caps®,
das heiRt, Unternehmen mit 500 bis 3.000 Beschaftigten (ROHL 2018), die mittelstandisch gefiihrt wer-
den und Uber eine hohe F&E-Rate verfiigen. Diese weisen einen meist hohen Internationalisierungs-
grad auf und stellen rund ein Drittel aller Arbeitsplatze in Deutschland ein. Sie sind im vorliegenden
Kontext besonders relevant, da sie auf ein konstantes Arbeitsangebot angewiesen sind, ihr Fachkraf-
tebedarf noch hoher ist als der Bedarf an Akademiker*innen und zudem von einem Professionalisie-
rungsgrad der Personalarbeit ausgegangen werden kann, bei dem die Rekrutierung von Auszubilden-
den systematischeren Kriterien folgt als dies bei kleinen und mittelgroBen Unternehmen der Fall ist.
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4. Herangehensweise und Forschungsergebnisse

Um die Fragestellungen zu beleuchten, wurde ein Mixed-Methods-Ansatz gewahlt, der standardisierte Be-
fragungen mit leitfadengestiitzten Interviews und - erstmals in diesem Forschungskontext - Kl-basierte
Tools zur Emotionserkennung miteinander kombinierte. Als Kooperationspartner konnte eine Reihe mittel-
groBer Unternehmen aus verschiedenen Branchen in der Metropolregion Niirnberg und eine Mittelschule
im Nurnberger Land gewonnen werden.

B 15der Ausbildungsbetriebe (MidCaps) nahmen in einem ersten Schritt an Expert*innen-Interviews teil,
die das Akquisekonzept und die Bewerber*innenauswahl, aber auch Werdegange der Ausbilder*innen
thematisierten.

B Weitere rund 80 Expert*innen, die in Unternehmen aus der Metropolregion Nirnberg im Bereich des
Azubi-Recruiting und der betrieblichen Ausbildung tatig sind, wurden im Rahmen einer standardisier-
ten Befragung mit 35 Befragungskategorien (zum Beispiel allgemeine Informationen zum Unterneh-
men, betriebliche Ausbildungssituation, neue Strategien fir Ausbildungsplatze, Recruiting-Prozess
und Bewerbungsinterview) befragt.

m Ca. 200 Mittelschiler*innen aus elf verschiedenen Klassen einer Mittelschule beteiligten sich an einer
standardisierten Klassenraumbefragung. Zentrale Inhalte der Befragung waren Berufsorientierung,
Einflisse auf die Berufswahl, Erfahrung mit Auswahlverfahren sowie Relevanz digitaler Informationen.

B |n12 experimentellen Bewerbungsinterviews wurde die typische Gesprachssituation zwischen Recrui-
ter*innen und Bewerber*innen simuliert. Dazu wurden Mittelschiiler*innen eingeladen, die kurz vor ih-
ren Bewerbungen stehen. Jedes Interview wurde durch eine Nachbefragung von Recruiter*innen und
Bewerber*innen erganzt. Dabei standen folgende Fragen im Mittelpunkt:

o Recruiter*innen: Entscheidung, Begriindung, Reality Check
o Bewerber*innen: Reflexion Gesprach/Ergebnis, Evaluation Setting
o Beide: Klarung des (kognitiven) Bias

Da die experimentellen Bewerbungsinterviews mit einer in diesem Kontext erstmals erprobten Methodik
dokumentiert und analysiert wurden, wird diese hier naher erlautert: Die experimentellen Interviews zwi-
schen Recruiter*innen und Jugendlichen wurden gefilmt und mit inhaltsanalytischen Methoden sowie KiI-
Tools zur Emotion Detection daraufhin analysiert, welche - moglicherweise der Eigenwahrnehmung der
Recruiter*innen zuwiderlaufenden - Kriterien tatsachlich bewertungsrelevant sind. Dazu wurden zunachst
verschiedene Tools zur Emotionserkennung erprobt und schlieBlich SHORE, eine Entwicklung des Fraun-
hofer Institut fiir Integrierte Schaltungen IIS eingesetzt (http://www.iis.fraunhofer.de/en/bf/bsy/fue/isyst/;
KUBLBECK/ERNST 2006). Die Idee dahinter: die Erfassung bestimmter Emotionen aufgrund sogenannter Ac-
tion Units. Der aus der Psychologie stammende Ansatz des Facial Action Coding System (FACS) benennt
46 Gesichtsbewegungen, deren Kombination dann einen Rickschluss auf einen bestimmten emotionalen
Ausdruck (Freude, Uberraschung, Angst, Wut, Traurigkeit, Ekel) zulassen und durch das Programm erkannt
werden. Dieser Ansatz wurde gewahlt, um zu prifen, ob er umfassender als eine reine Beobachtung sein
kann, indem er zum einen alle Regungen erfasst und vor allem die unmittelbaren Reaktionen zeigt und we-
niger Gewicht auf die Selbsteinschatzung der Interviewpartner*innen legen muss.

Alle Interviews wurden zudem inhaltsanalytisch untersucht, um unter anderem Rlickschliisse auf Unter-
schiede und Besonderheiten im Bewerbungsgesprach zu erhalten, aber auch um explizite Situationen zu
analysieren und die Frage zu beantworten: Welches Verhalten l0st welche Reaktionen aus? Und welche
bewussten oder nicht bewussten Kriterien liegen diesen Reaktionen zugrunde?

Ergebnisse der Interviews und der standardisierten Befragungen:

Das Azubi-Recruiting stellt die befragten Unternehmen vor die bekannten Probleme: (a) zu wenige Bewer-
bungen sowie (b) ungeeignete Bewerber*innen. Eine Veranderung der Anzahl an Auszubildenden wird dabei
aber nicht erwartet. Griinde fiir Probleme am Ausbildungsmarkt werden dabei in erster Linie seitens der
Jugendlichen gesehen, zum Beispiel durch mangelndes Interesse vieler Jugendlicher an einer betrieblichen
Ausbildung, Defizite bei den Ausbildungsinteressierten (schlechte Noten, geringe Leistungsbereitschaft,
Verhaltensprobleme) aber auch schlechtes Image mancher Ausbildungsberufe oder mangelndes Interesse
vieler Eltern an einer betrieblichen Ausbildung ihrer Kinder. Ein reformbediirftiges Azubi-Recruiting, wie
zum Beispiel veraltete Auswahlkriterien, keine zielgruppengerechte Kommunikation etc., geben nur knapp
30 % der Befragten als Griinde flir fehlende Bewerber*innen an.
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Die Halfte der Befragten setzt daher schon auf neue Strategien zur Gewinnung von Auszubildenden, 30 %
wollen zuklinftig neue Strategien verfolgen, auch wenn sie momentan noch geniigend Auszubildende fin-
den. AuRerdem wollen die Unternehmen neue Zielgruppen, vor allem Studienabbrecher*innen als Auszu-
bildende gewinnen. Gering qualifizierte Bewerber*innen haben (weiterhin) schlechtere Chancen. Die wich-
tigsten Akquise-Kanale fir Bewerber*innen fir Ausbildungsstellen sind unternehmensseitig Praktika,
Schule und Social-Media-Kanale sowie die eigene Unternehmenshomepage.

Wahrend Bewerbungen tiberwiegend digital eingereicht werden (Portal oder E-Mail), spielen Bewerbungs-
interviews in Prasenz eine wichtige Rolle. Probearbeitstage finden bei etwa der Halfte der Unternehmen
statt. Assessment-Center hingegen spielen beim Azubi-Recruiting kaum eine Rolle. Mehrstufige Auswahl-
verfahren (drei bis vier Stufen) zur Auswahl der Auszubildenden sind vorherrschend.

Um zum Bewerbungsgesprach eingeladen zu werden, sind ordentliche und vollstandige Bewerbungsunter-
lagen und eine gute Verhaltensbeurteilung im Schulzeugnis zentral.

Die finf wichtigsten Fragen, auf die Schiiler*innen im Bewerbungsgesprach vorbereitet sein sollten, sind:

Fragen zur Motivation fir den angestrebten Beruf

Fragen zum Lebenslauf im Allgemeinen

Fragen zu Interessen und Hobbies

Fragen zur Motivation fir die Bewerbung im Unternehmen
Fragen zum Wissen (iber den angestrebten Beruf

Es lasst sich konstatieren, dass Unternehmen Giberwiegend zufrieden mit den eigenen Auswahlverfahren
sind, obwohl in der Mehrheit der Unternehmen keine systematische Evaluation (Prognosegiite des Aus-
wahlverfahrens) stattfindet. Soft Skills sind bei vielen Unternehmen ausschlaggebend fir ein erfolgrei-
ches/erfolgloses Bewerbungsinterview, wobei sich Kriterien haufig Uberschneiden und dem eigenen
~Bauchgefihl“ eine hohe Bedeutung beigemessen wird. Fiir zwei Drittel der Recruiter*innen, die an der Be-
fragung teilgenommen haben, ist das Bewerbungsgesprach ausschlaggebend fir die Entscheidung zur
Einstellung. (Unpassendes) Auftreten, Desinteresse und geringe Vorbereitung auf das Bewerbungsge-
sprach sind die haufigsten Ablehnungsgriinde. Damit bestéatigen sich Ergebnisse friiherer Untersuchungen
zur (mangelnden) Validitat von Auswahlverfahren (zum Beispiel KANNING/KIPP 2019), wonach ungeeignete
Indikatoren flr spateren Berufserfolg genutzt werden und die Qualitat des eigenen Recruiting-Prozesses
meist Uberschatzt wird.

Pflichtpraktika spielen bei der Berufsorientierung auch fiir die Schiler*innen eine wichtige Rolle und sind
ein Ubliches Angebot der Schule zur Berufsorientierung. Darlber hinaus ist den Jugendlichen die Berufs-
beratung als Angebot zur Berufsorientierung bekannt. Insgesamt liegt die Informiertheit Gber berufliche
und schulische Moglichkeiten nach dem Schulabschluss in der Selbsteinschatzung der Jugendlichen im
oberen Mittelfeld. Die meisten Jugendlichen wissen bereits, wie es nach der Schule weitergehen soll. Dabei
gibt es signifikante Unterschiede zwischen den verschiedenen Klassenstufen und auch zwischen denjeni-
gen Jugendlichen, die einen Qualifizierenden Hauptschulabschluss anstreben und denen, die die Mittlere
Reife erreichen wollen. Schiiler*innen der neunten Jahrgangsstufe in Regelklassen wissen dabei schon
haufiger, wie es nach dem Schulabschluss fiir sie weitergehen soll als jiingere Schiiler*innen und Schu-
ler*innen, die sich auf einen mittleren Schulabschluss vorbereiten. Diejenigen, die schon sicher sind, stre-
ben meist eine Ausbildung an. Fast zwei Drittel aller Jugendlichen haben bereits einen konkreten Berufs-
wunsch, der durch Praktika und sonstige Erfahrungen, Interesse an berufsspezifischen Gegenstanden und
Inhalten (Autos, Computer, Kleidung etc.), Anregungen von Familie oder Bekannten sowie durch Anknipfen
an individuellen Fahigkeiten und Talente zustande kommt.

Bei der Wahl von Ausbildungsberuf und -unternehmen spielen die Eltern nach Aussage der Schiiler*innen
eine sehr wichtige und aktive Rolle. Ihre Flrsprache ist relevanter als die von Freunden, allerdings sind sie
nicht unbedingt berufliche Vorbilder.

Durch die Schule fuhlen sich die Jugendlichen gut unterstitzt, aber nicht hinsichtlich aller Aspekte gleich-
ermaRen. So geben sie beispielsweise an, dass sie gelernt haben, eine Bewerbung zu schreiben, flihlen sich
aber weniger gut auf ein Bewerbungsinterview oder auch (inhaltlich) auf den spateren Arbeitsalltag vorbe-
reitet. Daher wird die Berufsorientierung insgesamt an der Schule im oberen Mittelfeld bewertet.
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Ergebnisse der experimentellen Interviews

Die Durchfiihrung und Auswertung der experimentellen Interviews sind zum Zeitpunkt der Publikation die-
ses Berichts noch nicht abgeschlossen, jedoch konnten bereits wichtige Erkenntnisse gewonnen werden;
die inhaltsanalytische Auswertung der Videos zeigt unter anderem:

B Die Sprechsequenzen der Recruiter*innen sind typischerweise sehr viel langer als diejenigen der Ju-
gendlichen, so dass das Interview vorwiegend durch die Recruiter*innen bestimmt wird.

B Der Einsatz validierter Interview-Techniken variiert stark. Die in der HR-Forschung préaferierte Nutzung
eines strukturierten Interviews ist meist nur partiell erkennbar.

B Die Recruiter*innen verhalten sich in der Interviewsituation freundlich und zugewandt, nehmen aber
teilweise Informationen nicht wahr, beziehungsweise sie fragen bei bedeutsamen Informationen selten
nach und kommen so mitunter zu Fehleinschatzungen.

B Aus den bevorzugten Freizeitaktivitaten der Jugendlichen werden sehr haufig Schliisse auf ihre fach-
liche Eignung und ihre Soft Skills gezogen; dafiir gibt es jedoch keine wissenschaftlich fundierte
Grundlage.

B Die Jugendlichen verhalten sich sehr zurlickhaltend und lassen kaum Mimik oder Gestik erkennen.
Wenn die Recruiter*innen Informationen nicht wahrnehmen, kommen sie nicht von sich aus auf das
Thema zurick.

B Die Nachbefragung der Recruiter*innen zeigt, dass die Urteilsbildung - und damit letztlich die Ent-
scheidung fir oder gegen eine/n Bewerber*in - mitunter deutlich von unreflektierten Alltagstheorien
und impliziten Personlichkeitstheorien gepragt ist. Selbst im direkten Gesprach mit beteiligten Recrui-
ter*innen postulieren sie korrelative Zusammenhange, die im wissenschaftlichen Kontext des Human
Resource Management (HRM) langst widerlegt sind.

Der Einsatz von Emotion Detection Tools zur Analyse von Bewerbungsinterviews mit zuklinftigen Auszubil-
denden zeigt verschiedene Herausforderungen - grundsatzliche wie auch softwarespezifische. Das hier
betrachtete (simulierte) Setting ist von wenig Emotionalitat gepragt, vor allem die Schiiler*innen zeigen
kaum emotionale Regungen wahrend des Bewerbungsinterviews, weder verbal noch non-verbal durch Mi-
mik und Gestik. Die starksten Emotionsmessungen werden fiir Freude ausgeldst, vor allem Recruiter*innen
lacheln in diesen Situationen aufmunternd mit dem Ziel, Bewerber*innen zu einer Antwort zu bewegen.
Gleichzeitigist die Starke des emotionalen Ausdrucks individuell verschieden, was die Vergleichbarkeit der
personenspezifischen Daten erschwert. In drei noch zu fliihrenden Interviews soll das Vorgehen deshalb
dahingehend weiterentwickelt werden, dass eine ,,Kalibrierung” (individuelle Justierung von Daten, die sich
bei neutraler und nicht neutraler Mimik ergeben) stattfindet. In Anlehnung an die Konsumentenforschung
werden den Probanden vorab standardisierte Videosequenzen gezeigt und das personenspezifische Daten-
muster von zum Beispiel Freude oder Uberraschung erfasst.

Abbildung 1: Videoaufzeichnung eines Interviews. Bild: Raphael Verstege, Sabine Fromm

Eine weitere Herausforderung besteht in der wissenschaftlichen Bewertung Kl-gestlitzter Emotionserken-
nung: Es gibt bisher in der Literatur erst wenige Hinweise darauf, dass aktuelle KI-Systeme zur Emotions-
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erkennung eine valide wissenschaftliche Grundlage aufweisen. Vielmehr muss davon ausgegangen wer-
den, dass selbst ein technisch einwandfrei funktionierendes System, das Gesichter und Gesichtsbewegun-
gen mit hoher Zuverlassigkeit erkennt, noch kein Garant dafiir ist, dass KI-Systeme tatsachlich menschli-
che Emotionen erkennen kénnen (PETERS 2021). Zu diesem Schluss kommt eine interdisziplindre For-
schungsgruppe um die Neurowissenschaftlerin Lisa Feldman Barrett (FELDMAN BARRETT et al. 2019), die rund
1.000 wissenschaftliche Veroffentlichungen zum Thema ausgewertet hat. Die Studie zeigt, dass eine feh-
lerfreie Zuordnung zwischen spezifischen Gesichtsbewegungen und einer bestimmten Emotionskategorie
bislang nicht moglich ist (FELDMAN BARRETT et al. 2019, S. 6). Daher gilt aktuell, wie im Forschungsprojekt
AZURE gezeigt, fir den Einsatz von KI-Tools zur Emotionserkennung in Bewerbungsgesprachen, dass Emo-
tion im Kontext, und nicht nur an der Mimik erkannt werden muss. Die Kl-Software kann dazu dienen,
Schlisselmomente gezielter zu erkennen und Interviewsituationen besser verstehen zu konnen.

Ein weiteres Problem resultiert aus der sehr groRen Datenmenge, die durch den Einsatz der Kl entsteht.
SHORE erzeugt beispielsweise mehrere Datenwerte pro Sekunde, sodass zunachst ein Verfahren entwi-
ckelt werden musste, diese sehr groBe Datenmenge zu reduzieren: In der vorliegenden Vorlaufforschung
wurde zunachst eine automatisierte ,,Datenbereinigung” programmiert, die eine Aggregation der granula-
ren Daten ermoglichte. Im zweiten Schritt wurden statistische Kennwerte zur Beschreibung der Emotions-
verlaufe ermittelt. Anhand dieser Typisierung sollten ,,eher glinstige“ von ,,eher unglinstigen“ Emotionsse-
quenzen - im Hinblick auf erfolgreiche Interviewfihrung - unterscheidbar gemacht werden. Mangels ein-
schlagiger Vorarbeiten aus dem Bereich HRM und der (betriebswirtschaftlichen) Nachbardisziplinen bleibt
nur die Moglichkeit der explorativen Naherung. Erfolgversprechend erscheint die Glattung der Daten mit-
tels gleitender (zentrierter) Durchschnitte, wobei Intervalle zwischen 10 und 20 Sekunden zu annehmbaren
Werten kommen. Dadurch lasst sich zumindest eine gewisse Synchronitat von Interviewer- und Bewerber-
Emotionen ermitteln (beispielsweise r =.40 fiir die Emotion ,Freude’ bei Glattung hoher Ordnung). Von einer
exponentiellen Glattung ist aufgrund der zeitlichen Gewichtung abzusehen: spatere Interviewsequenzen
sind in diesem Kontext nicht relevanter als frihere Sequenzen. Durch dieses Verfahren verbleiben aber
immer noch unzahlige alternative Parameter zur Beschreibung von Emotionsverlaufen. Diese werden durch
exhaustive Methoden (zum Vergleich brute-force-method der Informatik) so lange alterniert bis eine mog-
lichst gute Prognose abhangiger GroRen (zum Beispiel Wahrscheinlichkeit der Zusage nach Interview) er-
reicht wird.
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Abbildung 3: Beispielhafter Emotionsverlauf bei Recruiter*in
wahrend Bewerbungsinterview.
Bild: Raphael Verstege, Sabine Fromm

Abbildung 2: Beispielhafter Emotionsverlauf bei Bewerber*in
wahrend Bewerbungsinterview.
Bild: Raphael Verstege, Sabine Fromm

Die Auswertung der experimentellen Interviews und die damit verbundene Evaluation des Nutzens des Ein-
satzes von Kl-Tools zur Emotionsmessung und des grundsatzlichen Vorgehens in Verbindung mit einer in-
haltsanalytischen Auswertung ist derzeit noch nicht abgeschlossen. Hierzu ist ein weiterer Austausch mit
dem Fraunhofer Institut IS geplant. Auch mit dem Zentrum fir Kinstliche Intelligenz an der TH Nirnberg
(KiZ) besteht bereits Kontakt.
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5. Nachhaltigkeit/Verwertung/wissenschaftliche Arbeiten

Mit AzuRe konnten bereits wichtige Erkenntnisse zum betrieblichen Ausbildungs-Recruiting gewonnen und
das methodische Instrumentarium deutlich weiterentwickelt werden. Aktuell wird hierzu der Austausch so-
wohl mit dem Fraunhofer Institut fir Integrierte Schaltungen ISS wie auch mit TH-internen KI-Experten
fortgesetzt. Sowohl bei den kontaktierten Unternehmen als auch bei der teilnehmenden Schule stiel die
Projektidee auf groRes Interesse und eine hohe Teilnahmebereitschaft. Eine Vorstellung des Projekts beim
Arbeitskreis Fachdidaktik der HRM-Professor*innen (FDAK) wurde ebenfalls sehr positiv aufgenommen.
Zudem berichteten die ,Nirnberger Nachrichten” bereits Ende Mai lUber das Vorhaben. Sofern eine Finan-
zierung fur die beabsichtigte Fortsetzung des Forschungsvorhabens gefunden werden kann, ist die Teil-
nahme klinftiger Praxispartner bereits gesichert. In diesem geplanten Vorhaben soll einerseits die Stich-
probe der teilnehmenden Unternehmen vergroRert werden, andererseits die Fragestellung auf mehrere
wichtige Ausschnitte des Azubi-Recruiting in den teilnehmenden Unternehmen erweitert beziehungsweise
vertieft werden (Assessment Center, Bewerbungsinterview, Onboarding). Anschlussfahig ware das Vorha-
ben beispielsweise an die BMBF-Programmfamilie , Innovation und Strukturwandel”.

Erste Ergebnisse aus dem Vorprojekt konnten bereits den beteiligten Recruiter*innen als auch an der teil-
nehmenden Schule prasentiert werden.

Zudem wurde das Projekt in der Lehre verankert: Im Sommersemester 2022 wurde an der Fakultat Sozial-
wissenschaften eine gemeinsame Lehrveranstaltung der Projektleitung angeboten, die es den Studieren-
den ermoglichte, einige Elemente des Projekts durchzufiihren: Die Studierenden fiihrten Leitfadeninter-
views mit Recruiter*innen durch, Gbernahmen die Klassenraumbefragungen an der teilnehmenden Schule
und organisierten dazu mit den Schiler*innen einen Projektvormittag.

Ein Fachartikel zur Publikation in einem einschlagigen Journal ist in Vorbereitung.
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Zusammenfassung:

Im Rahmen des Projekts konnte gezeigt werden, dass die Herstellung von Kompositen aus sulfoniertem
Polyetheretherketon (sPEEK) und Titanat-Nanorohren (H-TNT) moglich ist. Der Sulfonierungsprozess lasst
sich durch die Auswahl der Prozesstemperatur und -zeit steuern. Es ist jedoch darauf zu achten, dass der
Sulfonierungsgrad nicht zu hoch ist, da das Material dann in der PEM-Brennstoffzelle nicht mehr stabil
gegen Wasser ist. Das Losen des erhaltenen Polymers gelang erst nach mehreren erfolglosen Versuchen.
Als bisher bestes Losemittel hat sich N-Methyl-2-pyrrolidon erwiesen. Das Einarbeiten von Titanat-
Nanorohren konnte erfolgreich gezeigt werden. Erste elektrische Charakterisierungen an gerakelten
Dinnschichten konnten durchgefiihrt werden.
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2. Ausgangslage

Der Gebrauch von Kohle und Kohlenwasserstoffen als Energietrager hat zu einem massiven Anstieg von
Treibhausgasen in der Atmosphare gefihrt, die maRBgeblich fir die Erderwarmung und damit fiir den
fortschreitenden Klimawandel verantwortlich sind [1].

Die groBten Emittenten von CO:z in Deutschland sind der Verkehr, Kleinfeuerungsanlagen wie Haus-
feueranlagen und die Energiewirtschaft [2]. Um die Emissionen aus diesen Quellen zu reduzieren, miissen
die Energietrager in wenigstens diesen Bereichen auf kohlenstofffreie Alternativen umgestellt werden.
Neben Batterien als Speicher fir elektrische Energie bietet sich vor allem Wasserstoff als Energietrager
fur den Schwerlastverkehr und Bahnen sowie fir stationare Anwendungen an.

Um den Wasserstoff klimaneutral zu erzeugen, muss Strom aus regenerativen Quellen wie Windkraft oder
Solarenergie genutzt werden, um Uber Elektrolyse aus Wasser Wasserstoff zu erzeugen. Dazu werden
Elektrolyseure verwendet, die von ihrem Aufbau her PEM-Brennstoffzellen entsprechen [3]. Dabei wird
Wasser durch Einsatz elektrischer Energie unter Beteiligung von Katalysatoren in Protonen und
Sauerstoffionen gespalten. Die Protonen konnen dann durch eine protonenleitende Membran diffundieren,
um auf der Kathodenseite unter Zuhilfenahme des Stroms zu Wasserstoff zu kombinieren. Die
protonenleitende Membran ist dabei das Herzstliick des Elektrolyseurs beziehungsweise der
Brennstoffzelle. Die Membran besteht fir die PEM-Brennstoffzelle aus einem protonenleitenden Polymer,
einem sulfonierten Fluorpolymer, dem PFSA (perfluorated sulfonic acids), das unter dem Handelsnamen
Nafion® von DuPont bekannt ist.

PFSA ist ein sehr gut protonenleitendes Polymer mit einer Prononenleitfahigkeit von bis zu 130 mS/cm
(abhangig vom Wassergehalt des Polymers). Fluorierte Chemikalien und Materialien sind aber in Hinblick
auf die Nachhaltigkeit kritisch zu betrachten. Fluor bildet Verbindungen, die nur sehr schwer abbaubar sind.
Geraten diese Verbindungen in die Umwelt, verbleiben sie dort und konnen sich in der Nahrungskette
anreichern. Manche Fluorverbindungen haben dazu noch eine physiologische Aktivitat, sodass Fluor und
fluorhaltige Materialien zunehmend durch umweltfreundlichere Materialien ersetzt werden. Bisher ist es
aber noch nicht gelungen, PFSA als Protonenleiter zu ersetzen. Andere Materialien erreichen bisher nicht
diese optimale Kombination von Eigenschaften.

Um die Brennstoffzellentechnologie noch umweltvertraglicher zu machen, ist es also notwendig,
Alternativen fur die fluorierten Materialien zu untersuchen und technologisch zu ertlichtigen.

3. Ziele des Forschungsprojekts

Als Ersatz fur Nafion® als protonenleitende Membran werden seit einigen Jahren weltweit verschiedene
Ansatze verfolgt. Als erfolgversprechendster Ansatz hat sich der Einsatz von sulfoniertem Polyether-
etherketon (sPEEK) herausgestellt. Allerdings ist die lonenleitféhigkeit einer Membran aus reinem sPEEK
mit ~30 mS/cm zu niedrig, um in der PEM-Brennstoffzelle oder einem Elektrolyseur wirtschaftlich
eingesetzt werden zu konnen [4]. Deswegen wird versucht, die Protonenleitfahigkeit Gber den Einbau von
protonenleitend modifizierten Nanopartikeln in die Membranen zu verbessern [5]-[7]. Das Ziel des
Forschungsprojekts war es, statt dieser Partikel die an der TH Nirnberg entwickelten Titanat-Nanorohren
(H-TNT) als Additiv fiir das sPEEK einzusetzen, um die Protonenleitfahigkeit des Materials zu verbessern.

78 Schriftenreihe der Technischen Hochschule Nirnberg Georg Simon Ohm


mailto:uta.helbig@th-nuernberg.de

FluorFrFe

4. Herangehensweise und Forschungsergebnisse
Das Forschungsprojekt gliederte sich in finf Arbeitspakete:

AP1: Herstellung der H-TNT

AP2: Losung des sPEEK

AP3: Herstellen der Dispersionen aus H-TNT und sPEEK

AP4: Herstellung von Kompositmembranen aus sPEEK/H-TNT Uber Rakeln oder Siebdruck
B AP5: Charakterisierung der Membranen gemaR ihren elektrischen Eigenschaften

Herstellung der H-TNT

Die Titanat-Nanorohren wurden nach der an der TH Nirnberg verwendeten Methode hergestellt, die auf
dem Verfahren basiert, das von Kasuga et al. [8] entwickelt wurde. Dazu wird ein kommerziell erhaltliches
Titandioxid in konzentrierter Natronlauge gekocht. Die Dispersion wird anschlieBend mit entionisiertem
Wasser mehrfach gewaschen und die Natriumionen werden mit Hilfe von Salzsaure entfernt und gegen
Protonen ersetzt. Nach dem Abfiltrieren und Trocknen erhalt man die Nanoréhren in Form eines Pulvers,
das weiterverarbeitet werden kann.

Losung des sPEEK

Die sulfonierte Form des Polyetheretherketons (PEEK) ist kommerziell nicht erhaltlich. Daher wurden
zunachst auf der Basis von ausfiihrlichen Literaturrecherchen Methoden getestet, um aus der schwefel-
freien Form das sulfonierte PEEK herzustellen. Polyetheretherketon ist ein Polymer, das Ublicherweise in
Form eines Granulats oder eines Pulvers vertrieben wird. Die Literaturrecherchen ergaben, dass eine
Sulfonierung des Materials moglich ist, wenn es in konzentrierter Schwefelsaure Gber eine Dauer von
einigen Stunden bei erhohter Temperatur gekocht wird [9], [10].

Fir den Sulfonierungsprozess wurde zunadchst die Schwefelsaure auf die gewilinschte Temperatur
vorgewarmt. AnschlieBend wurde unter standigem Rihren das PEEK-Granulat langsam zugegeben. Dabei
war darauf zu achten, dass die Rihrgeschwindigkeit hoch ist, so dass sich keine Granulatkérner an der
GefaBwand absetzen konnen. Im Ausgangszustand ist die Schwefelsaure farblos und durchsichtig.

Das PEEK-Granulat hat eine braunlich-grauliche Farbe. Beim Kontakt mit der Schwefelsaure verfarbt es
sich nach hellorange und die Saure wird leicht gelblich. Nach mehrstiindigem Rihren ist die Saure
dunkelrot, fast schwarz, und das Granulat hat eine dunkle Rotfarbung. Abbildung 1 zeigt exemplarisch die
farbliche Veranderung eines Ansatzes Uber die Riihrzeit von 21 Stunden.

a) b)
Abbildung 1 a) PEEK in Schwefelsdure am Beginn des Riihrvorgangs; b) nach 60 Minuten Riihrzeit; c) nach 21 Stunden Riihrzeit.
Bilder: Manuela Steinle

Die Eigenschaften des resultierenden sulfonierten Polyetheretherketons sind deutlich von der Menge an
eingebrachter Sulfonierung abhangig. Ist die Menge an Sulfonatgruppen zu niedrig, ist die Protonenleit-
fahigkeit ebenfalls zu niedrig. Ist jedoch der Sulfonierungsgrad zu hoch, wird das Material wasserloslich
und zerfallt bei Kontakt mit Wasser. Aus diesem Grund muss die Reaktion mit der Schwefelsaure nach einer
definierten Zeit abgebrochen werden. Dafiir wurde die dunkelrote Losung vorsichtig in einem diinnen
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Strahl in vorbereitetes kaltes Wasser (Eisbad) gegeben. Wahrend dieses Vorgangs muss ebenfalls sehr
stark gerthrt werden, damit das Material nicht sofort verklumpt. AnschlieRend wurden die entstandenen
Polymerstrange mehrfach mit entionisiertem Wasser gewaschen, bis der Uberstand annshernd einen
neutralen pH-Wert zeigte. Nach dem Trocknen hat das Material eine sprode Konsistenz und lasst sich leicht
zerkleinern.

Abbildung 2 zeigt das Einriihren in Wasser und die gewaschenen Polymerstrange.

Abbildung 2:

a) Abbrechen der Sulfonierungsreaktion durch Einrtihren in kaltes Wasser;

b) Polymerfasern nach Reaktionsabbruch und Waschen des Materials. Bilder: Manuela Steinle

Die Vorgehensweise fir die Sulfonierung des PEEK wurde anhand von etwa 20 Anséatzen erarbeitet. Dabei
zeigte sich, dass neben dem schon erwahnten starken Rihren das Arbeiten mit duBerst sauberen
ReaktionsgefaRen und mit frischen, nicht verunreinigten Reagenzien erforderlich ist. Bereits kleine
Abweichungen konnen dazu flhren, dass sich die Reaktanden nicht ausreichend vermischen,
beziehungsweise dass die Reaktionsprodukte nicht gut abgetrennt werden kénnen.

Nach Abschluss der Arbeiten zur Sulfonierung wurden Versuche zur Loslichkeit des erhaltenen Polymers
durchgefihrt. Es wurden verschiedene Losungsmittel und Losungsmittelgemische getestet. Das Polymer
wurde in definierten Konzentrationen unter Rihren in die Losungsmittel gegeben und die Veranderung des
Gemisches protokolliert. Insgesamt wurden drei Lésungsmittel und Gemische aus diesen Losungsmitteln
untersucht. Die Versuchszeiten betrugen von wenigen Minuten bis zu drei Tagen. Ziel der Versuche war es,
eine homogene Losung zu erhalten, die als Ausgangsmaterial fiir die Herstellung von Kompositen und
Schichten dienen kann.

Bei zu geringem Losevermogen des ausgewahlten Losungsmittels waren auch nach Giber 24 Stunden keine
Veranderungen der Polymerfaden erkennbar. Im Unterschied dazu war bei erfolgreichem Losen bereits
nach einigen Minuten eine Veranderung erkennbar. Das Gemisch schien einzudicken und veranderte seine
Farbe nach braunlich. Es waren jedoch noch Partikel zu erkennen. Nach insgesamt 2,5 Stunden Exposition
im Losungsmittel hatte sich das Gemisch nach dunkelrot bis dunkelbraun verfarbt. Durch Schwenken des
GefaBes war ein gel-artiger Zustand zu erkennen. Als bisher bestes Losemittel fir sSPEEK hat sich nach
dem Stand des Projekts N-Methyl-2-pyrrolidon (NMP) erwiesen. Abbildung 3 zeigt exemplarisch einen
fehlgeschlagenen Losungsversuch und die Situation nach dem erfolgreichen Losen des Polymers in NMP.
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a) b)

Abbildung 3: sPEEK in Losungsmittel: a) Losen nicht erfolgreich; b) nach erfolgreichem Losen des Polymers in NMP.
Bilder: a) Manuela Steinle, b) Sabrina Panzer

Herstellen der Dispersionen aus H-TNT und sPEEK

Nach erfolgreichem Abschluss der Losungsversuche wurden die im ersten Arbeitspaket hergestellten
protonierten Titanat-Nanotubes in die Polymerlosung eingearbeitet. Dazu wurde die erforderliche Menge
an Nanotubes in ein Becherglas eingewogen. AnschlieRend wurde darauf ein Teil des Losungsmittels (NMP)
pipettiert. Dieses Gemisch wurde im Eisbad mit Ultraschall beaufschlagt, um die Nanorohren im
Losungsmittel zu dispergieren. Darauf wurden Polymerstréange des sulfonierten PEEKs gegeben. Das
Gemisch wurde bei erhohter Temperatur fir 3,5 Stunden gerihrt. Die gebildete Dispersion wurde
anschlieBend zu Schichten weiterverarbeitet.

Herstellung von Kompositmembranen aus sPEEK/H-TNT Gber Rakeln oder Siebdruck

Fir die Anwendung in der PEM-Brennstoffzelle muss das protonenleitende Polymer in einer diinnen
Schicht vorliegen. Um erste Charakterisierungen des Materials vorzunehmen, wurden aus den
Loseversuchen und aus den Experimenten zur Herstellung von Kompositen die erfolgversprechendsten
Ansatze ausgewahlt.

Von diesen Ansatzen wurde eine kleine Menge auf einen Glasobjekttrager gegeben und mit einem
Rakelgerat der Firma Thierry mit Hilfe einer Lackhantel Schichten mit verschiedenen Dicken gezogen. Die
Nassfilmdicken betrugen 60 um und 120 um, die Ziehlange betrug 85 mm. Zum Vergleich wurden Schichten
aus sPEEK-Ansatzen mit und ohne Titanat-Nanorohren hergestellt.

Abbildung 4 zeigt eine lichtmikroskopische Aufnahme einer Schicht aus sPEEK (ohne Nanordhren). Es ist
erkennbar, dass sich Inhomogenitaten in der Schicht befinden, die vermutlich auf ein nicht vollstandig
gelostes Polymer zurlickzufihren sind. Abbildung 4 b) zeigt eine Schicht, die aus einem sPEEK-Titanat-
Nanorohren-Komposit besteht. Es ist zu erkennen, dass das Problem der Inhomogenitaten durch das
Einbringen der Nanoréhren weiter vorhanden ist (dunkle Flecken in der Schicht) beziehungsweise sogar
verstarkt wird.

Es ist daher geplant im Anschluss an das Projekt weitere Losungsmittel und Methoden zur Dispergierung
der Nanorohren zu testen, um zu einer verbesserten Homogenitat der Schichten zu kommen.
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a)

Abbildung 4: Charakterisierung der Schichten: a) Schicht aus sPEEK mit ungeléstem Polymer; b) gezogene Schichten mit dunklen Flecken.
Bilder: Sabrina Panzer

Charakterisierung der Membranen gemaR ihren elektrischen Eigenschaften

Bevor die erhaltenen Schichten bezliglich ihrer elektrischen Eigenschaften charakterisiert werden konnen,
mussen etwaige, in den Proben vorhandene Kationen entfernt und gegen Protonen getauscht werden. Dazu
wurden die gerakelten Schichten in deionisiertes Wasser eingelegt. Nach zwei Stunden wurde das Polymer
aus dem Wasser entnommen und fiir 1,5, Stunden in 1-molarer Salzsaure protoniert. AnschlieRend folgte
wieder ein Waschschritt in entionisiertem Wasser. Die Polymerschichten wurden anschlieRend an Luft
getrocknet.

Fur die elektrischen Messungen wurden die vom Substrat abgelosten Polymerfilme elektrisch kontaktiert
und mit Hilfe eines Potentiostaten vermessen. Es wurden Impedanzspektren aufgenommen, die lber die
Leitfahigkeit des Materials Auskunft geben.

Impedanzspektrum
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Abbildung 5 Impedanzspektrum einer sPEEK-Schicht ohne H-TNTs. Die Achsen sind aus Griinden der Darstellung nicht gleich skaliert.
Bild: Manuele Steinle. Sabrina Panzer
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Abbildung 5 zeigt exemplarisch das Impedanzspektrum einer Schicht aus sPEEK ohne eingebaute H-TNTs.
Ublicherweise erwartet man in einem Impedanzspektrum charakteristische halbkreisartige Figuren, die
Rickschliisse auf den elektrischen Widerstand und das Bewegungsverhalten von Ladungstragern
zulassen. In diesem Fall lasst sich das Spektrum nicht ohne weitere Hilfsmittel wie beispielsweise
Modellierungen interpretieren. Es ist davon auszugehen, dass neben der eigentlichen Schichtqualitat die
Luftfeuchtigkeit groRen Einfluss auf das Messergebnis hat. Im Anschluss an das Projekt ist daher geplant,
Messungen an Schichten unter kontrollierten Temperatur-Feuchte-Bedingungen durchzufihren.

5. Nachhaltigkeit/Verwertung/wissenschaftliche Arbeiten

Im Rahmen des Vorlaufforschungsprojekts konnte gezeigt werden, dass es moglich ist, Komposite aus
Polyetheretherketon und Titanat-Nanorohren herzustellen. Es hat sich gezeigt, dass die kritischsten
Schritte die Sulfonierung des Polymers und das Losen des Polymers sind. Ausgehend von den erhaltenen
Ergebnissen sollen zunachst noch weitere Parameter variiert werden, wie beispielsweise die Temperatur
wahrend des Sulfonierungsprozesses. Ebenfalls ausstehend ist die Bestimmung des Sulfonierungsgrads.
Hier wurden erste Verfahren sondiert, die an der TH Nirnberg zur Verfligung stehen, wie die Messung des
Benetzungswinkels und die Thermogravimetrie. In Ergédnzung dazu kann die NMR-Spektroskopie eine
wertvolle Methode zur Charakterisierung des Materials darstellen. Zu diesem Thema wurden erste
Gesprache mit dem Helmholtz-Zentrum hereon geflihrt. Hier ergeben sich aussichtsreiche Anknlipfungs-
punkte flr kooperative Forschungsprojekte.

Wie die Versuche zum Losen des sPEEK zeigen, gibt es auch hier noch weiteres Verbesserungspotenzial.
Erfolgversprechende Losungsmittel sind bereits identifiziert. Es ist dabei jedoch darauf zu achten, dass das
Gefahrdungspotenzial moglichst unter dem von N-Methyl-2-pyrrolidon liegt. Sollte eine Durchfiihrung der
Experimente unter den Bedingungen an der TH Nirnberg nicht moglich sein (Benutzung der Labore in
studentischen Praktika), wird hier ebenfalls nach einem Kooperationspartner gesucht.
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Erprobung eines neuartigen Verfahrens zur additiven
Herstellung von Keramikbauteilen mit hoher Dichte

Prof. Dr.-Ing. Michael Koch
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Frank Prechtel, M. Sc.
Institut fir Chemie,- Material- und Produktentwicklung OHM-CMP /

Fakultat Maschinenbau und Versorgungstechnik

Zusammenfassung:

In diesem Vorhaben wurden die Grundlagen fir ein neues 3D-Druckverfahren fir keramische Materialien
umgesetzt. Bisherige Verfahren haben derzeit verschiedene Nachteile, wie beispielsweise groRe
Schrumpfung nach dem Sintern, lange Gesamtprozesszeiten oder hohen Fertigungsaufwand. Mit dem
neuartigen Verfahren sollen diese Nachteile vermieden werden. Gleichzeitig wird eine moéglichst hohe
Qualitat angestrebt.

In dem neuartigen additiven Verfahren wird eine Schicht aus Keramikpulver mit einem flissigem Keramik-
Schlicker bedruckt. Dadurch kann eine deutlich hohere Dichte der Bauteile erzielt werden als beim Binder-
Jetting. Durch die Kombination aus Keramikpulver und Keramik-Schlicker ist die Aufbaurate deutlich hoher
als beim Inkjet-Printing. Weiterhin konnen unterschiedlich groBe Partikel und auch verschiedene Arten von
Keramik kombiniert werden. Letztlich werden die Vorteile von Binder-Jetting und Inkjet-Printing vereint.

Alle benotigen Materialien werden TH-intern von der Fakultat WT (Prof. Dr. Kiihl) bezogen. Die Anlage wird
im Labor fir Produktentwicklung (Fak. MB/VS) aufgebaut. Hierdurch ist es moglich die vielen
Prozessparameter zu untersuchen und aufeinander abzustimmen.
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2.

Ausgangslage

Verfahren Keramik-3D-Druck

Der 3D-Druck von Keramikbauteilen ist derzeit mit unterschiedlichen Verfahren moglich [1]. Grundsatzlich
lauft der Herstellungsvorgang in drei Verfahrensschritten ab: 3D-Druck - Entbindern - Sintern.

e—
—

gesintertes

3D-gedruckter Matrix Bauteil
Griinling entfernt bis zu 30% Kleiner!
Ent- ; 1)
bindern Sintern |
) thermische
) mit Zersetzung
Lésungs- und
mittel atomare
Diffusion

Abbildung 1: Grundlegende Verfahrensschritte vom Griinling zum fertigen Bauteil. Bild: Michael Koch

1. Schritt: 3D-Druck: Die meistverwendeten Verfahren zum 3D-Druck sind das ,Binder-Jetting” und das
»InklJet-Printing“. Weiterhin gibt es einige Nischenverfahren, die aber nur sehr kleine Marktsegmente
abdecken konnen.

Binder-Jetting: Hier wird mit einem feinen Keramikpulver gearbeitet, das schichtweise mithilfe einer
Rakel oder einer Rolle aufgezogen wird (Schichtstarke ca. 0,1 mm). In dieser Schicht werden die
Bereiche, die im spateren Bauteil liegen, mit einem Binder bespriht, wodurch die Keramikpartikel
verbunden werden. Als Binder kommt hier meist eine Polyvinylalkohol-Losung (PVA) zum Einsatz, die
Ublicherweise von einem handelsiiblichen Tintendruckkopf aufgebracht wird.

InkJet-Printing: Hier wird der Keramik-Schlicker (diinnflissiges Wasser-Mineralgemisch) durch einen
InkJet-Druckkopf direkt auf die Druckplatte aufgetragen. Es wird kein Pulver benodtigt, das Bauteil
entsteht nur durch das aufgedruckte Material. Jede Schicht muss einzeln getrocknet und temperiert
werden.

Andere Verfahren: Bei anderen Verfahren wird zum Beispiel ein mit Harz angereicherter Keramik-
Schlicker mit einem Laserstrahl ausgehartet oder Uber eine Matrize belichtet. Andere Verfahren
drucken ein erhitztes Thermoplast-Keramik-Gemisch durch einen Extruder.

2. Schritt: Entbindern: Bei allen genannten Verfahren entsteht durch den 3D-Druck lediglich ein
Vorformteil, ein sogenannter ,Grinling“. Dieser Grunling enthalt abhangig vom Verfahren noch
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Bestandteile von Kunststoffen, Kleber oder Harz. Diese Bestandteile (,,Binder“) miissen zuerst entfernt
werden. Der Vorgang heiBt ,Entbindern“. Der Korper wird zum Entbindern Uber eine bestimmte Zeit
erwarmt oder mit einem Losungsmittel behandelt. Fast alle nicht-keramischen Bestandteile bis auf einen
gewunschten ,back bone“ zur Geometriestabilisierung konnen so entfernt werden [2]. Der ,,back bone* wird
spater mit ausgebrannt.

3. Schritt: Sintern: Durch die nur punktuell aneinanderhaftenden Keramikpartikel hat das Bauteil eine
geringe Dichte. Beim Sintern des entbinderten Bauteiles verbessert sich der Zusammenschluss der
Keramikpartikel. Die Dichte und Festigkeit des Bauteils steigen an.

Probleme der bestehenden Ansatze

Alle 3D-Druck-Verfahren fir Keramik haben heute eklatante Nachteile: Der 3D-Druck mit Binder-Jetting
und das Entbindern bei Verfahren mit Harzen und Thermoplasten flhrt zu Bauteilen mit geringer Dichte.
Das duBert sich beim Sinterprozess durch einen Volumenverlust von bis zu 30 %. Dadurch ist es sehr
schwer, form- und maBgenaue Bauteile herzustellen [3]. Das Inkjet-Printing erzeugt zwar eine bessere
Dichte, ist aber durch die sehr geringen Schichtdicken sehr langsam und damit auf sehr kleine Bauteile
begrenzt [5].

Bestehende Anlage

Aus vorhergehenden Forschungsprojekten und Versuchen ist eine Anlage vorhanden, die fiir den Einsatz
des Binder-Jetting grundsatzlich geeignet ist. Die grundsatzliche Funktionsweise der Anlage wird in
Abbildung 1 (links) gezeigt. Dabei wird Pulvermaterial aus einem Vorratsgefal nach oben gedriickt und von
einer Rolle in einer diinnen Schicht auf die Bauplattform aufgebracht. Dort wird die Schicht aus losem
Pulvermaterial von einem Inkjet-Druckkopf mit einer Binderfliissigkeit bedruckt und dadurch verbunden.
Nach Abschluss des Druckvorganges fiir eine Schicht verfahrt die Bauplattform um eine Schichthohe nach
unten und es kann eine neue Pulverschicht aus dem Vorratsgefa aufgebracht werden. Der Vorgang wird
so oft wiederholt, bis alle Schichten des Bauteils abgeschlossen sind.

Transfer-
system

kopf
Pulver- >
rollex>

frisches T %
Pulver

Vorrats- Blaltjt_f
gefan T l plattform

Abbildung 2: Aufbau der vorhandenen Versuchsanlage fir Binder-Jetting. Bild: Michael Koch, Philipp Biberacher

Die vorhandene Anlage hat verschiedene Defizite, die im Rahmen des Vorlaufforschungsvorhabens
behoben wurden, um eine Verarbeitung von Keramikpulver in Kombination mit Keramik-Schlicker zu
ermoglichen. Dazu wurden verschiedene Modifikationen an der Anlage durchgefiihrt. Feines Keramikpulver
verhalt sich grundlegend anders als Kunststoffpulver und durch die zu verarbeitenden Bindemittel und
Schlicker ist ein Ersatz des Inkjet-Drucksystems notwendig.

3. Ziele des Forschungsprojekts

Durch einen neuen Ansatz sollen die Nachteile der bestehenden Verfahren kompensiert werden: In dem
hier vorgeschlagenen additiven Verfahren wird eine Schicht aus Keramikpulver mit einem flissigem
Keramik-Schlicker bedruckt. Dadurch konnte eine deutlich hohere Dichte der Bauteile erzielt werden als
beim Binder-Jetting. Durch die Kombination aus Keramikpulver und Keramik-Schlicker ist die Aufbaurate
deutlich hoher als beim Inkjet-Printing. Weiterhin konnen unterschiedlich groBe Partikel und auch
unterschiedliche Arten von Keramik kombiniert werden. All das ist bei den bisherigen Verfahren nicht
moglich. Letztlich werden die Vorteile von Binder-Jetting und Inkjet-Printing verknipft. Der Keramik-
Schlicker wird nicht auf eine Platte gedruckt, sondern auf eine Pulverschicht. Dadurch kénnen die
Hohlraume im Pulverbett besser aufgefillt werden und die Dichte des Keramik-Grinlings wird erhoht.
Weiterhin muss im Folgenden kein Material entbindert werden, dieser Prozessschritt entfallt vollstandig.
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Zu Beginn des Sintervorgangs verdunstet lediglich der wassrige Anteil des Schlickers. Wahrend dem
weiteren Sintervorgang soll es zu deutlich weniger Volumenverlust (Schrumpfung) des Bauteils kommen.
Daher kann der gesamte Prozess stabiler werden, und die erzeugten Bauteile konnen besser
vorherzusagende Materialkennwerte und genauere geometrische Dimensionen besitzen.

Herausforderungen des neuen Ansatzes

Zunachst muss das bestehende Gerate fir den Einsatz von Keramikpulvern und Bindern beziehungsweise
Keramik-Schlickern ertlichtigt werden. Dies ist unerlasslich flir eine spatere Untersuchung von
Parametern, wie zum Beispiel der PulverkorngroBe, der Pulverschichtdicke, der Zusammensetzung des
Schlickers, der aufgebrachten Schlickermenge und des Abstands des Druckkopfes zur Pulveroberflache.

Wahrend die Keramikpulver von der Fakultat Werkstofftechnik (Prof. Dr. Kiihl) kommen, wird die additive
Anlage im Labor fir Produktentwicklung (Fakultdt Maschinenbau und Versorgungstechnik)
weiterentwickelt. Besonders der Auftrag des Bindemittels beziehungsweise des Schlickers mit einem
Inkjet-Druckkopf ist eine groRe Herausforderung. Die Viskositat und Mischung der verwendeten
Flussigkeiten mussen hierfir genau eingestellt werden, da die Druckkopfe normalerweise fur
Druckertinten ausgelegt sind.

4. Herangehensweise und Forschungsergebnisse

Umbau der bestehenden Anlage

In einem ersten Schritt wurde die Binder-letting-Anlage umgebaut. Fir die Verarbeitung von
Keramikpulver mussten sowohl die Pulverkammern als auch die Rolle zum Auftragen der Pulverschicht
modifiziert werden. Fur die Verarbeitung des Keramik-Schlickers wurde dann ein geeignetes Drucksystem
ausgewahlt, beschafft und installiert. Eine besondere Herausforderung war dabei die Ansteuerung des
Drucksystems durch die speicherprogrammierbare Steuerung (SPS) der Anlage. Hierfir mussten spezielle
Programme und Schaltungen entwickelt werden.

Modifikation der Pulverkammern fiir Keramikpulver

Durch das sehr feinkornige Keramikpulver kommt es an Dichtflachen schnell zu Leckagen. Daher mussten
die Pulverbehalter der Anlage auf ein verbessertes Dichtungskonzept umgeristet werden. Wahrend die
anfangs vorhandenen Pulverbehélter eine viereckige Form hatten und dadurch an den Ecken aufgrund von
unzureichender Dichtigkeit haufig Material verloren ging, erhielten die neu gestalteten Pulverbehéalter eine
runde Form, die durch Dichtungen besser abzudichten ist.

Ein weiteres Problem stellt das Keramikpulver (hier 95 % Aluminiumoxid Al.Os) dar. Dieses Pulver ist sehr
fein gemahlen, um die angestrebte Dichte von tGber 3 g/cm® im Bauteil erreichen zu kénnen. Diese kleinen,
sehr harten Partikel flillen den Spalt der Dichtung schnell auf. Sie wirken einerseits sehr abrasiv auf die
aneinander gleitenden Metalloberflachen der Pulverbehalter und der Stempel, die das Frischpulver nach
oben driicken, beziehungsweise auf der Bauseite die Bauplattform absenken. Andererseits verkeilen sich
die Partikel im Spalt und fiihren so zu einem Verklemmen der Stempel in den Flihrungen.
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Pulveriberlauf Pulverbehalter

Druckkammer

Antrieb
Pulverkammer

Antrieb
Druckkammer

Abbildung 3: Pulverkammern der Anlage nach der Umriistung auf runde Dichtungsformen. Bild: Michael Koch

Die Problematik der Leckage konnte durch den Einsatz von verschiedenen Ringdichtungen behoben
werden. Hierbei kommen Formdichtungen aus Gummi zum Einsatz. Um das Zusetzen der Dichtungen mit
Pulver zu verhindern, haben die Hubkolben in den Fiihrungen nur sehr wenig Spiel. Das macht sie aber
wiederum anfalliger fiir erhéhte Reibung oder gar ein Festfressen in den Fiihrungen. Das Verkeilen der
Keramikpartikel im Passungsspalt war nur durch eine wiederholte Modifikation der Kolben und den Einbau
starkerer Motoren fir den z-Hub zu umgehen. Letztlich muss sich an dieser Stelle im Dauerbetrieb zeigen,
ob eine Losung mit einer hermetischen Dichtung tUberhaupt praktikabel umgesetzt werden kann oder ob zu
einem spateren Zeitpunkt eine geringe Leckage zugunsten geringerer Reibung in der Fihrung toleriert
werden muss.

Schichtaufziehen mit der angetriebenen Rolle

Stand der Technik beim Aufziehen von diinnen Pulverschichten ist heute die Verwendung von Rakeln,
Blirsten oder Rollen. Da bei der Verwendung einer Rolle die Pulverschicht zusatzlich zusammengedrickt
wird, erhoht sich automatisch die Dichte des Materials. Aus diesem Grund wird zum Auftragen des Kera-
mikpulvers eine Rolle verwendet. Um eine moglichst groRe Flexibilitat in der Anwendung zu erhalten, wurde
die Rolle als angetriebenes Element (mitlaufend oder gegenlaufend zur Auftragsrichtung) ausgelegt. Die
Umsetzung einer mitlaufenden Rolle (siehe Abbildung 4) hat das beste Auftragsergebnis gebracht.

Abbildung 4: Pulveraufzug mit einer angetriebenen Rolle. Bild: Michael Koch
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Auswabhl eines geeigneten Druckverfahrens fiir Bindemittel und Keramik-Schlicker

Die Applikation des Binders oder des Keramik-Schlickers erfolgt wegen der industriellen Verfligbarkeit
und der hohen Auflosung Uber einen Inkjet-Druckprozess. Beim Inkjet-Drucken unterscheidet man
zwischen zwei unterschiedlichen Prinzipien: Dem auf dem Piezoeffekt basierenden Verfahren, das in Piezo-
Druckern angewendet wird, und dem mit einem Heizelement arbeitenden Blasenverfahren, dem Bubble-
Jet-Verfahren. Fir das Piezo-Verfahren sind praktisch keine Drucksysteme im unteren und mittleren
Preissegment am Markt verfligbar. Das Bubble-Jet-Verfahren hat zwar verschiedene Nachteile, aber es ist
auch in (vergleichsweise glinstigen Drucksystemen) als Anlagenkomponente verfligbar.

Ein Bubble-Jet-Druckkopf besteht aus einem Tintenreservoir, das durch eine Kapillare mit der eigentlichen
Dise verbunden ist. Zur Tropfenbildung wird das Heizelement der Diise mit einem Spannungsimpuls
beaufschlagt und elektrisch beheizt. Die dabei entstehende Hitze lasst die Tinte lokal verdampfen. Die sich
bildende Dampfblase (Bubble) verdrangt schlagartig ein definiertes Volumen Tinte, das aufgrund der
Druckverhaltnisse durch die Dise auf das Druckziel - im Falle der additiven Fertigung also auf das
Pulverbett - geschleudert wird. Nachdem sich der Druck am Diisenaustritt normalisiert hat, kann Tinte aus
dem Vorratsbehalter des Druckkopfes nachflieBen.

Praktisch alle verfiigbaren Bubble-Jet-Verfahren nutzen als Druckkopfsystem eine Druckpatrone (Typ
HP45) des Herstellers Hewlett-Packard. Die Druckpatrone erfreut sich deshalb einer so groBen Beliebtheit,
da sie bereits 1999 patentiert wurde [4] und daher bereits seit einiger Zeit keinen Patentschutz mehr hat.
Weiterhin wird in dem Patent detailliert die sehr komplexe Ansteuerung der Diisen beschrieben: hierfir
sind verschiedene Spannungen (9 V und 12 V) und eine Impulstaktung im Mikrosekundenbereich pro Diise
notwendig.

Jede Einzeldiise des Druckkopfes der Druckpatrone HP45 arbeitet nach dem Bubble-Jet-Verfahren. Es wird
nur dann ein Tropfen erzeugt, wenn dieser auch fiir den Druck benotigt wird. In diesen Druckképfen werden
mehrere hundert Disen mit Diisendurchmessern von circa 20 bis 50 um untergebracht. Das Volumen der
erzeugten Tropfen betrégt circa 4 bis 30 Picoliter, die Temperatur am Heizelement erreicht etwa 300 °C.
Eine Druckpatrone kann 42 ml Flissigkeit aufnehmen, es ist aber auch eine Losung Uber einen externen
Tank umsetzbar. Der Druckkopf der HP45 besitzt zwei gegenliberliegende Diisenreihen, die mit jeweils 150
Diisen bestlickt sind. Um eine Auflésung von 600 DPI zu erreichen, sind die Diisen verschrankt zueinander
angebracht. Eine Auflosung von 600 DPI bedeutet, dass auf ein quadratisches Feld mit einer Kantenlange
von einem Zoll, also 25,4 mm, 600 Tintenpunkte sowohl vertikal als auch horizontal abgebildet werden
konnen.

Fir die Integration des erlauterten Drucksystems in die bestehende additive Fertigungsanlage wird die
Tinte aus dem Tintenreservoir durch den Binder, der in Form einer fllissigen PVA-L6sung vorliegt, ersetzt.
Alternativ kann ebenso Keramik-Schlicker verwendet werden. Da die Tropfenbildung beim Bubble-Jet-
Prinzip durch ein Verdampfen von Flissigkeit und die dabei entstehende Gasblase erzeugt wird, muss
dringend beachtet werden, dass nur wassrige Losungen verarbeitet werden konnen. Das PVA wird daher in
Wasser gelost und kann anschlieBend mithilfe einer Vorrichtung und einer Spritze durch den Druckkopf
hindurch in das Tintenreservoir der Druckpatrone gefiillt werden. Eine Beflillung der Patronen tber die mit
einer Stahlkugel (Durchmesser 4 mm) verschlossene Einfllloffnung hat sich als nicht praktikabel erwiesen.

T E=

Befull6ffnung

Befullung Gber
die Druckduisen

Druckdiisen

Abbildung 5: Verwendete Druckpatrone HP45 mit Beflillung tiber die Druckdisen. Bild: Michael Koch

Auswabhl, Beschaffung und Einbau des ,,Wolke“-Druckkopf-Systems
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Da die Ansteuerung der Druckpatronen durch eine selbstentwickelte Steuerung aufgrund des
notwendigen Timing im Millisekunden-Bereich sehr aufwendig ist, wird in diesem Vorhaben ein kommerziell
verfligbares Drucksystem verwendet. Am Markt sind unterschiedliche Drucksysteme verfligbar, die
meisten Drucksysteme sind aber sehr teuer (> 50.000 €). Daher kommen diese Systeme fir diese
Versuchsanlage nicht in Betracht. Letztlich fiel die Entscheidung auf ein Beschriftungssystem vom Typ
~Wolke m610 advanced“ der Firma Videojet (Limburg an der Lahn). Dieses System verwendet die
handelsiiblichen HP45-Tintenpatronen, die bereits oben beschrieben wurden. Das System besteht aus zwei
Komponenten: der Halterung fir den Druckkopf und der Ansteuerung der Diisen im Druckkopf. Das System
ist fUr Beschriftungsaufgaben im Produktionsprozess konzipiert. Aufgrund der tauschbaren Patronen, bei
denen der Druckkopf fest in jeder Patrone verbaut ist, bietet sich das System aber gut fiir einen
Versuchsaufbau an: Sollte die zu verdruckende Flissigkeit eine oder mehrere Diisen dauerhaft verstopfen,
kann ohne groRen finanziellen Schaden die gesamte Druckpatrone (mit Druckkopf und Diisen) getauscht
werden. Die Steuerung und der Druckkopf sind in Abbildung 6 zu sehen.

Die Steuerung des Drucksystems ist ein abgeschlossenes System; fir die Kommunikation mit der
Versuchsanlage steht eine Netzwerkschnittstelle zur Verfiigung. Die Halterung fir den Druckkopf ist mit
der Steuerung Uber ein dickes Datenkabel verbunden, das die 52 notwendigen Leitungen fir die
Kommunikation mit dem Druckkopf beinhaltet. Um sicherzustellen, dass die gedruckten Punkte immer
exakt an der richtigen Stelle liegen, ist die X-Achse des Transfers fir die Druckpatrone mit einem
Drehgeber ausgestattet, der bei horizontaler Bewegung die Steuerung der Druckdiisen direkt initiiert.

Da das System der Firma Videojet fir einfache Beschriftungsaufgaben gedacht ist, sind verschiedene
Modifikationen in der Mechanik und bei der Ansteuerung (siehe folgenden Abschnitt) notwendig: Die 300
Disen sind in zwei Reihen nebeneinander angeordnet, die maximale Hohe einer Bahn, die gedruckt werden
kann, betragt ca. 12 mm. Dadurch, dass die Patrone maximal 12 mm hohe Bahnen drucken kann, muss die
Flache einer Druckschicht mehrfach tUberfahren werden. Dies flhrt dazu, dass ein Schichtbild, das die zu
druckenden Bildpunkte enthalt, in mehrere Streifen aufgeteilt werden muss. Bei der Vorbereitung eines
Druckes wird daher zunachst das Bauteil in der Druckvorbereitungssoftware (hier: Autodesk Netfabb) in
einzelne Schichten zerlegt. Diese Schichten wiederum miissen dann in 12 mm hohe Streifen aufgeteilt
werden. Diese Streifen werden der Wolke-Steuerung anschlieRend nacheinander zum Druck Gbermittelt.

Abbildung 6: Steuerungseinheit und Druckkopfhalterung des verwendeten Inkjet-Systems. Bild: Michael Koch
Ansteuerung der Wolke-Steuerung in der Versuchsanlage

Die Tatsache, dass es sich bei der Wolke-Steuerung fiir den Druckkopf um ein abgeschlossenes System
handelt, das fir den Druck von einfachen Beschriftungen ausgelegt ist, hat die Integration dieses
Drucksystems in die Anlage deutlich komplizierter gestaltet als anfangs erwartet. Es kann immer nur ein
Bildstreifen in die Steuerung geladen werden, der anschlieBend Giber den Druckkopf ausgegeben wird. Da
die Duet3D-SPS-Steuerung der Anlage solche Bildstapel nicht verwalten kann, wird ein zusatzlicher
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Mikrocontroller (RaspberryPi4) eingesetzt. Fir diesen Mikrocontroller wurde im Rahmen der
Vorlaufforschung ein spezielles Programm entwickelt (Programmiersprache Python), das die gesamte
Kommunikation zwischen Anlagensteuerung (Duet3D) und der Steuerung des Druckkopfes (Wolke)
Ubernimmt und koordiniert.

< High-Signal (3,3V) £ Startbefehl < Duet3D

- JSON-Datei >
< Ok ¢«

- ,Open Label‘(.xml-Datei) ->
& Ok €«

-> ,Prepare Label* & ,Start Print Head“ -> Wolke
&« Ok ¢«
- ,Start Print* >
& Ok €«

- L,lgnore Warnings* ->
& Ok €«

- High-Signal (3,3V) 2 Startbefehl >
< High-Signal (3,3V) 2 Bahn gedruckt <
-> ,Stop Print* >
& Ok €«

- High-Signal (3,3V) 2 Bahn wechsel >
< High-Signal (3,3V) 2 Bahn gewechselt &«
- High-Signal (3,3V) £ Schicht wechsel >

< High-Signal (3,3V) & Schicht gewechselt <

Schleife Schleife
»Schicht ,Bahn

drucken*® drucken*

Raspberry Pi

Duet3D

Wolke

Duet3D

Abbildung 7: Ablaufplan der Kommunikation zwischen RaspberryPi, Wolke-Steuerung und Duet3D-SPS. Bild: Frank Prechtel

Wahrend die einzelnen Bildstreifen aus der Druckvorbereitungs-Software als Bilddateien vorliegen,
mussen Sie vom RaspberryPi zunachst in ein Binarformat codiert werden. Ebenso ermittelt der RaspberryPi
anhand der geladenen Bilder automatisch, wie viele Bahnen gedruckt werden missen, um eine vollstandige
Schicht zu erzeugen, beziehungsweise wie viele Schichten fiir das gesamte Bauteil notwendig sind. Diese
so ermittelten Werte werden dann an die SPS und die Druckkopfsteuerung tibergeben. Die Anlage verfahrt
den Druckkopf an die Startposition des jeweiligen Bildstreifens. Nach der Konvertierung der Bilddaten wird
der jeweils passende Bildstreifen Giber das Netzwerk an die Wolke-Steuerung Gibertragen. Im Folgenden
sind einige Schritte zur Aktivierung des Druckkopfes und zur Quotierung von Fehlermeldungen notwendig
(Abbildung 7).

Diese brauchen aufgrund der insuffizienten Steuerung der Druckpatrone durch die Wolke-Steuerung ca.
30 Sekunden pro zu druckendem Bildstreifen. Hier besteht noch deutliches Optimierungspotential fir
einen schnelleren Druck. Nach erfolgreicher Ubertragung wird vom RaspberryPi das Startsignal zum
Verfahren der Druckpatrone an die SPS Ubergeben. Mit dem Start der Bewegung der x-Achse beginnt
automatisch (getaktet vom Drehgeber auf der x-Achse) der Druckvorgang. Ist der Druckvorgang des
Streifens abgeschlossen, wird der Druckkopf von der SPS an die nachste Position gefahren. AnschlieBend
beginnt die Kommunikation zwischen RaspberryPi, Wolke-Steuerung und SPS einschlieBlich der
Ubertragung des nichsten Bildsteifens von Neuem. Dies wird so oft wiederholt, bis alle Bildstreifen einer
Schicht abgearbeitet sind. Ist eine Schicht vollstandig gedruckt, verfahrt die z-Achse liber die SPS um eine
Schicht nach unten, und es wird eine neue Schicht Pulver aufgebracht. Dann startet wiederum die Schleife
zum Streifendruck in dieser Schicht.

Druckversuche mit PVA-Fliissigkeit und Keramikpulver

Neben einem Keramik-Schlicker auf Wasserbasis (GroBe der Keramikpartikel ca. 1 um) soll fiir den Betrieb
der Anlage auch ein Binder aus Wasser und Polyvinylalkohol (PVA) verwendet werden. PVA ist ein
thermoplastischer Kunststoff, der durch die alkalische Verseifung von Polyvinylacetat gewonnen wird. Im
3D-Druck wird PVA aufgrund seiner wasserloslichen Eigenschaft und seiner guten Klebewirkung
verwendet.

Die hier verwendete Mischung besteht aus Mowiol 4-88 und PEG in Wasser. Gedruckt wurde die
Binderflussigkeit auf Rapox Z2 Al203 95 % Keramikpulver. Die Druckgeschwindigkeit lag bei 800 mm/min,
was einer Pulsdauer im Druckkopf von 2,7 us entsprach.
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Fir die Durchfihrung der Versuche wurden zunachst die Bindermischung angemischt und die
Einstellungen in die Steuerung eingegeben. Nach dem Beflillen der Druckpatrone (siehe Abbildung 5) und
vor dem eigentlichen Druckprozess muss immer eine Startgeometrie gedruckt werden, die alle Disen
ansteuert und damit die Dusen freispllt. AnschlieBend werden 15 Bahnen eines vollstandig schwarzen
Bildstreifens auf ein Blatt Papier gedruckt. Nach jeder gedruckten Bahn wird der Druckkopf um 12 mm (eine
Bahnbreite) vorgefahren. Am Ende wird Binder direkt auf Pulver gedruckt, um das Zusammenhalten des
Pulvers zu testen.

Bereits nach den ersten Versuchen zeigte sich, dass die verwendete PVA-Losung sehr sensibel auf die
hohen Temperaturen im Bubble-Jet-Druckkopf reagiert. Ausgehend von den Versuchen mit der 100%igen
Losung wurden weitere Versuche mit verschiedenen Verdinnungsstufen durchgefiihrt (siehe
Abbildung 8).

: Binder/  Verdin-
Misch- Wasser nungs Bah
verhaltnis : i e
menge menge S — Anmerkung
%
Pel [ml] [ml]
100 9/0 0 1
20 oNn +1,00 2 Duise verstopft, kein Erfolg nach Reinigung
80 9/2,25 +1,25 10
70 9/3,86 +1,60 >15
Nach ein paar Bahnen kein vollstandiger Druck mehr,
60 9/6 +2,15 >15
begrenzter Erfolg nach Reinigung
50 9/9 +3,00 >15

Abbildung 8: Versuchsergebnisse der Druckversuche mit PVA-haltiger Binderfliissigkeit. Bild: Ee Hong Chen

Fir ein Mischverhaltnis groRer 70 % konnen weniger als 10 Bahnen gedruckt werden. Ab einem
Mischverhaltnis kleiner 70 % konnte man mehr als 15 Bahnen drucken, aber die Bahnen sind nicht
konsistent gedruckt - auch wenn die Dise gereinigt und der Binder mit einer Spritze durch die Dise
gezogen wird. Die Druckwiederholgenauigkeit ist nicht gut. Die gedruckten Teile aus einem Mischverhaltnis
kleiner 70 % sind nicht nutzbar, da das Pulver vom verdiinnten Bindermittel nicht mehr zusammengehalten
werden kann.

Daher muss in den nachsten Schritten eine andere Binderlosung gefunden werden, die nicht auf PVA-Basis
arbeitet und gut vom Bubble-Jet-Druckkopf verarbeitet werden kann.

5. Nachhaltigkeit/Verwertung/wissenschaftliche Arbeiten

Im Rahmen dieses Vorlaufforschungsvorhabens konnte eine Grundlage fiir weitere Entwicklungen beim
Binder-Jetting von Keramikbauteilen geschaffen werden. Dies betrifft zum einen den Druck mit Keramik-
Schlicker, zum anderen die Verarbeitung von Binderlosungen. Hierbei hat sich gezeigt, dass die
Verarbeitung von rein wassrigen Losungen kein Problem darstellt. Die Verwendung von Polyvinylalkohol
als Binder hingegen ist nicht praktikabel, da durch die Losung bei ausreichend hoher Verbindungsfahigkeit
der Pulverpartikel die Bubble-Jet-Druckduiisen verklebt werden. Hier muss bei der Fortfihrung der Arbeiten
eine andere Losung gefunden werden. Ebenso sind sowohl mit Binderflissigkeit als auch mit Keramik-
Schlicker strukturierte Versuche zur Erzeugung von 3D-Geometrien notwendig.

Durch das Vorhaben steht jetzt eine Anlage zur Verfligung (Abbildung 9), auf der zuverlassig verschiedene
Pulver- und Binderkombinationen getestet werden konnen. Auch eine weitergehende Entwicklung bei
Pulvern ist hiermit moglich.
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Abbildung 9: Gesamtanlage mit Druckkopf und Steuerung. Bilder: Frank Prechtel

6.
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(5]
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Beton-ID: Digitale Kennzeichnung von Betonbauteilen mit
oberflichennahen Polymerapplikationen und Einbindung
wesentlicher Bauteilinformationen in BIM-
Planungsprozesse

Prof. Dipl.-Ing. Roland Kraus
Fakultat Bauingenieurwesen (BI)

Johannes Ludwig, M. Sc.
Fakultat Bauingenieurwesen (BI)

Zusammenfassung:

Die generelle Machbarkeit zur digitalen Kennzeichnung von Betonbauteilen durch oberflachennahe Poly-
merapplikation konnte nachgewiesen werden. Aufgrund einer zurzeit noch unzureichenden Zwischen-
schichthaftung im Lackpaket miissen weitere Optimierungen beziiglich der Schichtdicke des gedruckten
Codes und dessen Einbettung in der Grundierungsschicht der Transferfolie vorgenommen werden. Die Ein-
bindung der Applikation in BIM - basierte Planungsprozesse konnte daher nur teilweise umgesetzt werden.
Im Bezug auf die mechanische Abriebbestandigkeit wurden gute Ergebnisse erzielt, die fiir eine Anwen-
dungstauglichkeit in der Realitat sprechen. Allerdings bedarf es weiterer Forschung, um die Idee zu einem
ausgereiften Produkt zu entwickeln.
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2. Ausgangslage

Die neuartige, betonspezifische Transferdrucktechnik sieht vor, ein geeignetes Folientragermaterial
(PET = Polyethylenterephthalat) mit einem bestimmten Lackaufbau zu beschichten (sogenannte Transfer-
folie). Dabei kann die oberflachennahe, vom Beton abgewandte Seite der Lackschicht mit der gewlinschten
Oberflacheneigenschaft (Hydrophobierung, Anti-Graffiti-Schutz, Farbgestaltung usw.) ausgestattet wer-
den. Die Transferfolie wird in der Schalung des Betons angeordnet. Der Ubertrag der Lackschichten auf
den Beton findet daher nicht nachtraglich auf dem erharteten Beton statt, sondern wahrend der Erhartung
(Hydratation) des Betons (siehe dazu Abbildung 1). Der Frischbeton wird hierzu gegen den Lackfilm beto-
niert, so dass sich dieser mit dem Beginn des Erhartungsprozesses auf den jungen Beton lGibertragen und
sich fest mit dem Betongeflige verbinden kann. Dieser Prozess kann als Polymermodifikation der Beton-
randzone bezeichnet werden.

Transferfolie

—~

; '_ -‘" - “’E.’[ T

A VL
_j\ _-},AK—"- ’_]I J
PET-Trager Lackfilm Schalung Schalung Frischbeton  temporarer Festbeton Festbeton
Schutz durch

PET-Trager Polymermodifikation

Abbildung 1: Allgemeines Prinzip zum Ubertragen eines Polymerfilms auf die Frischbetonrandzone. Bild: Roland Kraus

Mit dem hinreichenden Verbund von Polymerfilm und Betonmatrix kann der PET-Trager abgezogen werden
oder auch als Transport- oder Nachbehandlungsschutz temporar verbleiben.

Im Vergleich zu herkommlichen nachtraglich applizierten Beschichtungen unterscheidet sich diese Anwen-
dung in einem nicht mehr trennbaren Verbund und einer viel geringeren Schichtdicke. Durch den aufge-
druckten Lackfilm konnen nicht nur die Diffusions- oder Frostwiderstande der Randzone beeinflusst, son-
dern auch Farben, Bilder oder Codierungen in die Betonoberflache lGibertragen werden.

Die in allen Wirtschaftsbereichen immer wichtiger werdende Digitalisierung halt auch in Bauplanungs- und
Bauablaufprozessen zunehmend Einzug. Mit Hilfe des Building Information Modeling (BIM) soll durch ganz-
heitliche Softwarelésungen erreicht werden, dass von der Planung und Berechnung tiber den Bauprozess
bis hin zur Bewirtschaftung eines Bauwerkes alle generierten Daten digital erfasst, verarbeitet und model-
liert werden konnen. Derartige Modelle erlauben nicht nur die virtuelle Darstellung des gewlinschten End-
zustandes, sondern bieten beispielsweise mit Kollisionsprifungen verschiedener Gewerke, parametrischen
Berechnungen oder mit einer leichteren Einbau- und Abrechnungsiiberwachung im Baustellenbetrieb ei-
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nen erheblichen Mehrwert. Voraussetzung ist allerdings die Verfligbarkeit digitaler Daten aus allen Pro-
zessschritten und Bauteilen. Hier setzt die Forschungsidee an, indem ein einfaches und groBserientaugli-
ches Verfahren zur Applikation digital abrufbarer Informationen entwickelt wird. Die Erfassung und Kenn-
zeichnung von Betonbauteilen Gber digitale Auslesung wird bislang nur sehr selten angewendet. Stand der
Technik ist weiterhin der analoge Lieferschein beziehungsweise gesondert gesendete Begleitinformatio-
nen.

3. Ziele des Forschungsprojekts

In dem Projekt Beton-ID sollen einfache QR-Codes und RFID-Chips Uber die Polymerapplikation auf den
Frischbeton Ubertragen werden. In einer zuklinftigen Weiterentwicklung sollen dann sensorische Systeme
in die Polymerapplikation implementiert werden, um Steuertechnik (zum Beispiel Beleuchtung) oder Mess-
technik fir Bauwerksmonitoring direkt in der Betonrandzone anzuordnen.

2-D-Codes, die an definierten Stellen Uber Transferfolien in die Schalung eingelegt werden und die sich
spater mit Tablet oder Smartphone auslesen lassen, sollen eine Nachverfolgbarkeit von Betonbauteilen
schon vor beziehungsweise wahrend des eigentlichen Fertigungsprozesses gewahrleisten. Diese Codes
konnen permanent oder als Laminat (temporar) mittels einer Transferfolie (siehe unten Status Quo) auf den
noch frischen Beton Ubertragen werden. Die als URL im QR-Code hinterlegten Daten konnten dann auf eine
Datenbank beziehungsweise Cloud verweisen, die dem jeweiligen Bauteil eindeutig zugeordnet ist und die
entsprechenden Informationen enthalt. Abbildung 2 zeigt den schematischen Ablauf einer QR-Code-/RFID-
Chip Anwendung.

-
Bauteilinformationen:

- Verwendete Rohstoffe (anteilig)
- MNachhaltigkeitsbewertung

- Betoneigenschaften
1. Informationsgenerierung - Energieausweis
2. Druckvorgang - Bemessungsparameter

Herstellungsalter
Bewehrungsinformation
Rezyklierbarkeit

Schadstoffthematik J/

3. Applikation auf Beton

-

RFID-Chip

Abbildung 2: Schematische Darstellung der vorgeschlagenen Systeme zur Bauteilkennzeichnung, Informationsspeicherung und digitaler Ausle-
sung. Bild: Roland Kraus

Neben dieser optischen Methode zur Verlinkung von Informationen konnten auch betonierte NFC- bezie-
hungsweise RFID-Tags dienen, die wichtige Informationen, wie in Abbildung 1 dargestellt, direkt und dau-
erhaft im Bauteil speichern. Die Kennzeichnung beugt Verwechselungen vor, ist witterungsunabhéngig und
dauerhaft. Selbst im spateren Nutzungszyklus, bei ErhaltungsmaBnahmen oder Umnutzungen kann der Ei-
gentimer noch die gewtlinschten Informationen abrufen.

Das Projekt Beton-ID soll nicht nur die generelle Machbarkeit des Verfahrens zur digitalen Kennzeichnung
des Frischbetons aufzeigen, sondern auch eine All-in-one-Losung aller Systemkomponenten fiir den Fer-
tigteilhersteller beziehungsweise das Ortbeton-Bauunternehmen liefern. Dies umfasst das Bereitstellen
und Drucken von 2-D-Code-Laminaten, die Softwarelosung zum Beschreiben und Auslesen der
Codes/Chips und auch die Entwicklung einer Schnittstelle zu einem BIM-tauglichen Datenbanksystem un-
ter Beachtung gewtlinschter Anforderungen an die Datensicherheit.

4. Herangehensweise und Forschungsergebnisse

Das Gesamtprojekt lasst sich in zwei Teile zu folgenden Unterpunkten aufgliedern:

B | Generelle Machbarkeitsstudie (Literaturrecherche, Prototypenherstellung) Teil 1: 2022
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Anwendungsfahige QR-Code-Transferfolie (siehe Abbildung 3)

Einbringung von RFID-Laminat und gedruckter Elektronik
Anbindung in c#-Applikation Teil 2: ab 2023
Erweiterung auf schon bestehende BIM-Systeme

In 2022 wurden die ersten beiden Punkte der Machbarkeit und die Herstellung einer anwendungsfahigen
Transferfolie in diesem Bericht behandelt. Dies umfasst die Formulierung diverser Lacke und ebenfalls das
Aufbringen der QR-Codes via Inkjet-Druck (Schritt a), um das Tragermaterial entsprechend der Anwendung
zu beschichten (siehe Abbildung 3, Schritt b, c). Die generelle Machbarkeitsstudie zielt vor allem auf die
Untersuchung der mechanischen Eigenschaften des Produktes ab und dessen Zusammenspiel mit der an-
organischen Betonmatrix. Hierbei ist in erster Linie die Bestandigkeit des polymeren Films wichtig. Er sollte
moglichst lange witterungsstabil und kratzfest sein bei einer gleichzeitig sehr guten Haftung zum Beton
hin. Diese Eigenschaften konnen durch einen Bewitterungstest (Xenonlampen Wheater-Ometer, Firma At-
las), den Taber-Abraser-Test und durch die Gitterschnittpriifung beziehungsweise die Haftzugfestigkeits-
prifung bestimmt werden (Schritt d).

Transferfolie mit QR-
\ \ Code-Applikation und
A Topcoat

Prifungen:

- Witterungsbestédndigkeit

- Abriebbestandigkeit

- Haftzugfestigkeit/ Gitterschnitt

Applikation:
\ Grundierung / - Schichtdickenvariation am
Probenkorper

- Bindemittelvariation

b) Aufbringen der c) Fertige . . .
a) Herstellung Transferfolie d) Praxistauglichkeit

Abbildung 3: Vorgehen beim Projekt fiir das Jahr 2022. Bild: Roland Kraus

Um einen ausreichenden Schutz fiir die gedruckten QR-Codes zu gewahrleisten, wurde ein mit einer Ablo-
seschicht versehenen PET-Trager mit einem schon bestehenden epoxidbasierten, wassrigen Schutzlack
(Topcoat, siehe Schritt c) beschichtet und getrocknet. AnschlieRend wurden mithilfe eines Inkjet-UV-
Druckers (UJF-3042FX Firma Mimaki, Japan) die QR-Codes aufgedruckt und per UV-Strahlung gehartet. Da
die Grundierung das Bindeglied zum Beton darstellt, ist es unerlasslich, dass diese eine starke Haftung
sowohl zum Beton als auch zur ausgeharteten UV-Tinte des QR-Codes aufbaut. Dazu wurden im Lauf des
Jahres bis zu 50 verschiedene infrage kommende Lackbindemittel getestet, die dies gewahrleisten sollen.
Es zeigte sich, dass keines der im Entwicklungslabor der Firma KURZ vorhandenen Losungen in diesem Fall
eine optimale Haftung aufwies. Daraufhin wurde ein eigens entwickeltes Polymer auf Acrylatbasis herge-
stellt und als Grundierung fiir diese Anwendung festgelegt. Durch Haftzugfestigkeits- und Gitterschnitt-
tests des synthetisierten Polymers, das zunachst als einschichtiger Polymerfilm auf Beton appliziert wurde,
konnte bestatigt werden, dass die Haftzugfestigkeiten mit 2,50 Nmm2 (iber dem nach DIN EN ISO
4624:2016-08 festgelegten Mittelwert von 1,5 Nmm2 liegen. Zudem erfolgte der Bruch im Beton (Kohasi-
onsbruch), was fiir den ausreichenden Verbund zwischen Polymerfilm und Beton spricht. Bei den Gitter-
schnitttests wurde der Gitterschnittkennwert O festgestellt, was einem vollkommen glatten Schnittmuster
ohne ausgebrochene Quadrate entspricht. Die Grundierung ist somit fir den Anwendungszweck sehr gut
geeignet.

Nach den eben beschriebenen Vortests zur Tauglichkeitsfeststellung der Grundierung sollte nun auch das
Gesamtsystem bestehend aus Schutzlack, QR-Code und Grundierung, nach der Applikation auf Beton, auf
die Haftung hin untersucht werden. Dazu werden die oben erwahnten Gitterschnitttests angewandt und die
Dicke der Grundierungsschichten variiert, um deren Einfluss festzustellen. Die Schichtdicken der Grundie-
rung wurden auf2,4,5,6,7, 8,10 und 13 pm eingestellt. Unabhangig von der Schichtdicke wurden Git-
terschnittkennwerte der Kategorie 4 (35 % bis 65 % Flache sind abgeplatzt) oder schlechter erzielt. Der
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Grund hierfir liegt in den Eigenschaften der geharteten UV-Tinte, da diese keine gute Adhésion zu nach-
folgenden Lackschichten herstellen kann, weil die funktionellen Gruppen im Hartungsvorgang abreagie-
ren. Des Weiteren ist es problematisch, dass die durch die UV-Tinte applizierten Strukturen selbst eine he-
terogene Strukturhohe zwischen 10 pum und 25 pm ausweisen. Aufgrund dieser inhomogenen Hohenvertei-
lung und der schlechten Benetzbarkeit der ausgeharteten UV-Tinte konnen die Strukturen in der nachfol-
genden Grundierungsschicht nur unzureichend eingebettet werden. Dies fihrt zu einem Brechen bezie-
hungsweise Splitten (Adhasionsversagen) der Lackschichten im Bereich der applizierten QR-Codes. Wie
Abbildung 4 zeigt, wird der Bruch der Lackschichten noch deutlicher, wenn die applizierte Kennzeichnungs-
folie beschleunigt bewittert wird (QUV-Bewitterungstester, Firma Q LAB). Vor allem die nicht mehr durch
die seitliche Halterung geschiitzten Bereiche (siehe rotliche Rostumrandung auf dem rechten Teil des Bil-
des in Abbildung 4) der QR-Codes werden durch den Bewitterungszyklus stark beschadigt, womit die In-
formationen auch nicht mehr durch eine Kamera auslesbar sind. Der aufgetragene UV-Druck blattert nach
der hohen Prifbelastung ab, wohingegen die transparenten Bereiche weiterhin gut haften, was durch nach-
tragliche Gitterschnitttests ebenfalls nachgewiesen wurde (Gitterschnittkennwert 0).

Abbildung 4: Ergebnis nach der beschleunigten Bewitterung in QUV Bewitterungstester nach 0 h (links) und 1800 h (rechts). Bild: Roland Kraus

Weiterhin konnte bei der Priifung der Abriebbestandigkeit mit Hilfe des Taber-Abrasion-Tests vielverspre-
chende Ergebnisse erzielt werden. Dazu wurden Kunststoffplatten aus ABS (ABS = Acrylnitril-Butadien-
Styrol-Copolymer) mit der UV-Tinte im Abriebbereich per HeiBpragung beschichtet und getestet. Zum Test
wurden CS10-Reibrader und 500 g Gewichte bei 60 Umdrehungen pro Minute eingesetzt. Aus den Versu-
chen ergibt sich ein Taber-VerschleiRindex von 58 mg (1000 Testzyklen), wobei optisch zwar ein Abrieb zu
erkennen ist, dieser aber nicht ausreicht, um die UV-Tinte auch nur ansatzweise zu entfernen (siehe Abbil-
dung 5).

Abbildung 5: Testplatten zur Bestimmung des VerschleiBindex durch Massenverlust (links: 0 Zyklen, rechts: 1000 Zyklen). Bild: Roland Kraus
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5. Nachhaltigkeit/Verwertung/wissenschaftliche Arbeiten

Da aufgrund des groRen Projektumfangs bisher nur ein Teilaspekt bearbeitet werden konnte, soll in nach-
folgenden Projekten weiter an der Einbindung der QR-Code-Applikation in eine BIM-basierte All-in-one-
Losung gearbeitet werden. Als solche Losung werden BlIM-basierte Bauplanungsprogramme angesehen,
die bisher nicht auf eine Nachverfolgbarkeit vom Einflllzeitpunkt des Frischbetons einzelner Bauteile set-
zen. Die polymermodifizierte, individuelle Kennzeichnung von Betonfertigteilen schon zu Beginn des Her-
stellungsprozesses kann zu erheblichen Erleichterungen der Nachverfolgung im Fertigteilwerk, aber auch
auf der Baustelle fiihren. Ein einfacher Scan des QR-Codes, oder auch zukiinftig der Scan eines eingebet-
teten RFID-Chips in der Betonmatrix konnte Verwechslungen und damit auch logistische Fehlablaufe ver-
meiden, wodurch unter Umstanden weniger Ausschuss produziert wird und damit CO2-Emissionen einge-
spart werden konnen. Des Weiteren soll es das Ziel sein, dass durch das Einlesen des Codes eine direkte
Verbindung zur BIM-Datenbank hergestellt werden kann, um die entsprechenden Daten des Bauteils direkt
auslesen zu konnen oder selbst welche - unter Berlicksichtigung der Zugriffsberechtigung - einpflegen zu
kénnen (zum Beispiel Protokollierung zur Instandhaltung/Bauwerkskontrolle). Erste Ansatze dazu wurden
schon eigenstandig mittels Visual Basic in C# (C# = ¢ sharp) programmiert und sollen nun Schritt fir Schritt
weiterentwickelt werden. Dazu zahlt dann auch in erster Linie eine graphische Oberfladche zur Steuerung
der Zugriffsrechte und der Bedienung des Scanners.

Auch wenn die Gitterschnitttests bisher nicht die gewlinschte Zwischenschichthaftung bestatigen konn-
ten, wird in weiteren Anpassungen versucht, die Lackschichten so zu modifizieren, dass ein Splitten der
Schichten vermieden werden kann. Da die prinzipielle UV-Bestandigkeit der Beschichtung gegeben ist,
kann auch weiterhin auf ein Additivieren der Lacksysteme mit UV-Stabilisatoren verzichtet werden, da sich
vielmehr die Auftragsdicke der gedruckten QR-Codes als problematisch erweist. Hierbei sollen Versuche
mit einer verringerten Hohe der gedruckten Strukturen durchgefiihrt werden, um eine bessere Zwischen-
schichthaftung zu erreichen. Generell bietet sich hierbei ein Vergleich zwischen einer langerfristigen Be-
witterung im Freien und den kinstlichen Bewitterungsversuchen an. Auch konnen weitere Tests zur me-
chanischen Beanspruchung der polymermodifizierten Betonoberflache herangezogen werden.

Neben dem bisher nur optischen Markieren von Bauteilen sollen mit fortschreitender Entwicklung auch
RFID-Chips oder gar gedruckte Elektronik in die Betonmatrix eingebettet werden, um Informationen per
NFC-Scanner auslesen zu konnen oder zum Beispiel die Steuerung elektrischer Gerate vornehmen zu kon-
nen. Die Ergebnisse sollen auf Fachtagungen beziehungsweise in wissenschaftlichen Publikationen vorge-
stellt werden.
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Thermochemischer Reaktor - Multifunktionale
Versuchsanlage zur thermochemischen Umwandlung von
Biomasse

Prof. Dr.-Ing. Thomas Metz
Fakultat Verfahrenstechnik

Dipl.-Ing. Fernando Reichert
Fakultat Verfahrenstechnik, Fakultat Maschinenbau und Versorgungstechnik

Zusammenfassung:

In einem erneuerbaren und versorgungssicheren Energiesystem spielen regenerative Brennstoffe wie Bio-
masse und biogene Reststoffe eine wesentliche Rolle. Bei der Nutzung von holzartiger Biomasse steht da-
bei die thermische Nutzung im Vordergrund. Dies kann zum einen die Verbrennung zur Erzeugung von
Warme und gegebenenfalls elektrischem Strom bedeuten, zum anderen aber auch die thermische Verga-
sung zur Produktion von Synthesegas. Im vorliegenden Vorlaufforschungsprojekt wird eine multifunktio-
nale Versuchsanlage zur thermochemischen Umwandlung von Biomasse errichtet, mit der beide Wege -
Verbrennung und Vergasung - experimentell untersucht werden kénnen. Dabei liegt der Fokus zunachst
auf der Verbrennung. Priméares Ziel ist hier, Emissionen wie Feinstaub und Stickoxide fiir Scheitholz und
auch schwierigere Einsatzstoffe wie zum Beispiel Stroh oder Landschaftspflegematerial und fir kleinere
AnlagengroRen durch innovative Losungsanséatze zu minimieren.
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2. Ausgangslage

Abbildung 1 zeigt den Primarenergieverbrauch flir Deutschland im Jahr 2021. Daraus geht hervor, dass un-
ter den erneuerbaren Energietragern Biomasse mit 8,6 % (entsprechend 1055 PJ/a) den mit Abstand groB-
ten Anteil bildet und etwa genauso viel wie Steinkohle oder Braunkohle zur Energiebereitstellung beitragt.
Die wesentlichen Prozesse beziehungsweise Formen der Bioenergie sind hierbei:

Mineraldl 32,3 Greereeeeees . ;- Erneuerbare Energien 15,9 %

— -\ 3sserkraft 0,5%

sonst. 1.1:% “‘Windenergie ~ 3.3%

Energietrager*
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Erdgas 26,8 % --biogene Abfille  1,1%
; - - Geothermie 0,6%
Kernenergie 6,2 % «-xoroorermieanes ;

T R “8,5% Steinkohle

Yinkl Siromousfouschsaldo

Quelle: FNR nach AGER, AGFEStat (Marz 2022)
€ FNR 2022

Abbildung 1: Primérenergieverbrauch in Deutschland im Jahr 2021. Bild: Fachagentur nachwachsende Rohstoffe e. V.

B Biogasanlagen zur Erzeugung von Strom, Warme und Biomethan
B Biodiesel und Bioethanol fiir den Kraftstoffsektor
B Biomassefeuerungen:
o Biomasseheizwerke und Heizkraftwerke fiir Fernwarme und Strom
o Biomassekessel flir Raumwarme, Zentralheizung und Nahwarmenetze
o Einzelraumfeuerstatten wie Kaminofen, Kachelofen, etc.
B Biomassevergasung zur Erzeugung von Strom und Warme (Holzgas-Blockheizkraftwerk)

Mit dem vorliegenden Vorlaufforschungsprojekt wird der Bereich Biomassefeuerungen adressiert. Die da-
bei erzielten Ergebnisse konnen kiinftig aber auch fiir Themen der Biomassevergasung verwendet werden.

Wie bei allen Feuerungsanlagen gilt auch fiir Biomassefeuerungen, dass die gesetzlich vorgeschriebenen
zulassigen Emissionsgrenzwerte bei groBen Anlagen relativ niedrig und bei kleineren Anlagen hoher liegen.
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Hintergrund hierfir ist, dass der technische Aufwand fiir Verbrennungsoptimierung und Gasreinigung im
Allgemeinen erst bei groBeren Anlagen wirtschaftlich darstellbar ist und kleinere Anlagen nur mit ver-
gleichsweise einfacher Technik wirtschaftlich betrieben werden kénnen. Deutlich wird dies an Einzelraum-
feuerstatten wie Kaminofen, die heute immer noch zum GroRteil ohne elektronische Verbrennungsrege-
lung und ohne Abgasreinigung betrieben werden dirfen.

Abbildung 2 zeigt Feinstaubemissionen fir Partikel kleiner 2,5 um (PM 2,5) fiir Deutschland im Jahr 2020.
Die Holzfeuerungen tragen mit 20,1 % durchaus erheblich zu den Gesamt-Feinstaubemissionen bei. Hierbei
wird der groBte Anteil durch Scheitholz-Einzelraumfeuerungen verursacht. Neben der Frage der Nachhal-
tigkeit von Biomasse fihrte vor allem dieser Aspekt in den letzten Jahren dazu, dass 6ffentlich tiber ein
Verbot solcher Feuerungen diskutiert wurde. Die Realitdt der aktuellen Energiekrise zeigt dagegen ein
ganz anderes Bild: Die Nachfrage nach Holzofen und -kesseln sowie nach Brennholz ist geradezu explo-
diert. Dies macht deutlich, dass Biomasse in einem erneuerbaren Energiesystem neben der CO2-Neutralitat
vor allem auch fir die Versorgungssicherheit wichtig ist. Zugleich bedeutet dies aber auch, dass Schad-
stoffemissionen insbesondere im kleinen Leistungsbereich gegeniiber dem heutigen Stand noch deutlich
weiter als bisher reduziert werden mussen. Spezieller Fokus liegt hierbei auf dem Einsatz von Scheitholz
und handbeschickten Feuerungen. Die Herausforderung ist dabei, dass dies mit kostengulinstiger Technik
erzielt werden muss, damit trotz niedrigster Emissionen ein wirtschaftlicher Betrieb moglich ist.

Feinstaubemissionen (PM2,5) in Deutschland

Schiittgutumschlag1,3%  Krematorien, Brande, diffuse Emissionen 6,4%
Sonstige 6,9% : ‘ Landwnrtschaft 54%
zfeuerungen

pl N

. Energiewirtschaft 53%  Verkehr 27,5%
Industrie 17,1%
Bezugsjahr: 2020. Quelle: Umweltbundesamt 2022 und DBFZ 2022 © Deutsches Pelletinstitut GmbH

Pelletfeuerungen 1,2%

Einzelraumfeuerungen
(Scheitholz) 15,2%

d Scheitholzkessel 1,46%

Hackschnitzelkessel 2,3%

Abbildung 2: Feinstaubemissionen (PM 2,5). Bild: Deutsches Pellet-Institut (DEPI)

Da aktuell Biomasse in Deutschland bereits in groBem Umfang genutzt wird, ist ein nachhaltiger Ausbau
der Biomassemassenutzung vor allem nur noch im Bereich bisher nicht genutzter Potenziale biogener Rest-
stoffe moglich. Hierzu zeigt Abbildung 3 mobilisierbare Potenziale biogener Rest- und Abfallstoffe. Dem-
nach ist neben dem Bereich Giille/Mist vor allem auf den Gebieten Stroh, Waldrestholz, Siedlungsabfalle
und Landschaftspflege noch Ausbaupotenzial vorhanden. Insgesamt lieBe sich damit die Bioenergienut-
zung in Deutschland immerhin noch etwa um 45 % gegenlber der heutigen Nutzung ausbauen. Das bedeu-
tet, dass kunftig vermehrt minderwertige Biomassefraktionen zum Einsatz kommen werden, die im Ver-
gleich zu sauberem Stammholz in der Regel einen deutlich erhohten Gehalt an Stickstoff, Schwefel, Chlor,
Schwermetallen und anderen Begleitstoffen aufweisen. Hinsichtlich Emissionen ist dies duRRerst relevant.
Auch aus diesem Grund ist es zielfihrend, in innovative Ansatze fiir kostenglinstige Verbrennungs- und
Abgasreinigungstechnologien - vor allem fir mittlere und kleine Biomasseanlagen zu investieren.
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Abbildung 3: Mobilisierbare Potenziale biogener Rest- und Abfallstoffe. Bild: Fachagentur Nachwachsende Roh-
stoffee. V.

3. Ziele des Forschungsprojekts

Ubergeordnetes Ziel der Aktivitaten ist es, die thermische Umwandlung ligninhaltiger (holzartiger) Biomas-
sen so weit zu optimieren, dass die entstehenden Emissionen beziehungsweise Schadstoffkomponenten
im Produktgas wesentlich geringer sind, als dies bei aktuell am Markt existierenden Verfahren der Fall ist.
Hierdurch reduziert sich der Aufwand fiir nachgeschaltete Gasreinigungsschritte, sodass auch fir kleinere
Anlagen geringe Emissionen bei einem wirtschaftlichen Betrieb ermoglicht werden. Konkret werden fol-
gende Punkte adressiert:

B Reduzierung der Feinstaubemissionen bei der Verbrennung von Holz (insbesondere Scheitholz) und
biogenen Reststoffen (Stroh, Landschaftspflegematerial)

B Untersuchung, Entwicklung und Optimierung von Holzvergasungsprozessen flir den Einsatz in Holz-
gasmotor-BHKW und zur Synthesegasproduktion.

Da die Thematik insgesamt sehr komplex ist, sind experimentelle Untersuchungen ein wichtiger Faktor.
Hierfir wird im Rahmen des Vorlaufforschungsprojektes eine multifunktionale Versuchsanlage zur ther-
mochemischen Umwandlung von Biomasse errichtet. Hiermit sollen Verbrennungsversuche durchgefiihrt
werden konnen. Mittelfristig soll die Versuchsanlage auch fiir Vergasungsversuche einsetzbar sein. Zudem
wird die Anlage sehr modular und flexibel konzipiert, sodass einzelne Teilkomponenten fiir spezifische Fra-
gestellungen einfach ausgetauscht werden konnen. Damit wird die Anlage einen langfristigen Nutzen fir
diesen Forschungsbereich haben. Spezifische Fragestellungen zur Verbrennung sind unter anderem:

Wie lasst sich Scheitholz in Kaminofen energiesparend mit Heiluft ziinden?

Wie kann die Brennstoffzufuhr in Kaminofen vergleichmaBigt werden?

Wie kann insgesamt die Ziind- und Ausbrandphase bei Scheitholz optimiert werden?

Inwieweit lassen sich etablierte Verfahren zur Verbrennungsregelung und Emissionsminderung

(Lambda-Regelung, automatische Brennstoffzufuhr, gestufte Verbrennung, Rauchgas-Rezirkulation,

Minimierung von Warmeverlusten, etc.) auf Kaminéfen tUbertragen?

B Wie weit kann die primare Entstehung von Schadgasemissionen durch innovative Verbrennungsver-
fahren minimiert werden?

B Unter welchen Bedingungen ist es moglich, bei gestufter Verbrennung (Schwelzone, Ausbrandzone)
die Schwelgase mit Luft vorgemischt in der Ausbrandzone zu verbrennen?

B Inwieweit lasst sich die Verbrennung in porésen Strukturen (Porenbrennern) in der Ausbrandzone rea-
lisieren?

B Wie weit kann die Temperatur in der Schwelzone herabgesenkt und stabil geregelt werden, um die
Bildung von Aerosolen (Vorlaufersubstanzen von Feinstaub) weitestgehend zu unterbinden?

m Ist es moglich, Partikel und Aerosole zwischen Schwelzone und Ausbrandzone abzuscheiden, damit
das Rauchgas nach der Ausbrandzone nahezu partikelfrei ist?

B Wie lasst sich die Stromerzeugung mittels Thermoelektrik optimal mit der Verbrennung fester Bio-

masse realisieren?
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4. Herangehensweise und Forschungsergebnisse

Um Festbrennstoffe emissionsarm zu verbrennen, ist die gestufte Verbrennung von wesentlicher Bedeu-
tung. Das heiBt, die Zonen der Brennstoffentgasung (Schwel-, Pyrolyse- oder Entgasungszone) und die Zo-
nen des Ausbrandes (Verbrennung der Schwel- oder Pyrolysegase aus der Schwelzone) werden raumlich
getrennt. Dieses Prinzip ist Stand der Technik. Der Hintergrund hierfir ist, dass sich Brenngase wesentlich
besser und sauberer als feste oder fliissige Brennstoffe umsetzen lassen. Insbesondere fiir Biomasse ist
das Prinzip der gestuften Verbrennung aufgrund des hohen Anteils an Fliichtigen sehr gut geeignet. Bei-
spielsweise besteht Holz aus ca. 80 % Fluchtigen, sodass also die Verbrennung im Wesentlichen in der
Gasphase stattfindet und lediglich 20 % der Masse als Holzkohle verbrannt werden missen.

In der Praxis ist allerdings die raumliche Trennung bei der gestuften Verbrennung haufig nur schwach aus-
gebildet, sodass das Potenzial der gestuften Verbrennung hinsichtlich Emissionsminderung nur ansatz-
weise gehoben wird. Grund hierfiir sind in der Regel einfacherer Aufbau und Regelung sowie die Robustheit
des Verbrennungsprozesses gegenliber Schwankungen zum Beispiel bezliglich des Brennstoffheizwertes.
Lasst man jedoch einen hoheren Aufwand an Verbrennungsregelung zu und realisiert eine scharfe Tren-
nung von Entgasungs- und Ausbrandzone, so konnen Emissionen vergleichsweise einfach und sehr deutlich
reduziert werden. Dies ist der Ansatz im vorliegenden Forschungsprojekt. Die Entgasungszone wird hier als
Gegenstromvergaser ausgefihrt und die Ausbrandzone gleichsam als separater Gasbrenner.

T

Abgas i

— Ausbrandzone
Sekundarluft
Luftzufuhr — Gasbrenner
— Gegenstromvergaser
Brennstoffzufuhr
Primarluft l
Entaschung

Abbildung 4: Prinzipschema des thermochemischen Reaktors, eigene Darstellung auf Basis [Pellert]

Abbildung 4 zeigt das Prinzipschema des thermochemischen Reaktors. Der Brennstoff wird am oberen
Ende des Gegenstromvergasers zugeflihrt. Der Brennstoff wandert im Gegenstromvergaser langsam nach
unten. Im Gegenstrom steigen die Schwelgase, die im unteren Bereich des Gegenstromvergasers durch
Teilverbrennung mit Primarluft gebildet wurden, nach oben. Im Gasbrenner werden die Schwelgase mit
Sekundarluft verbrannt und in der Ausbrandzone erfolgt ein vollstédndiger Ausbrand. Im Gegensatz zu Gb-
lichen Verbrennungssystemen mit gestufter Verbrennung ist die Temperatur zwischen Gegenstromverga-
ser und Gasbrenner auRerst niedrig, da sich die Schwelgase am frisch zugefiihrten Brennstoff zunachst
abklhlen. Dies hat den Vorteil, dass Aschepartikel und Aerosole im Gegenstromvergaser zum GroRteil zu-
rickgehalten werden und im Gasbrenner eine sehr saubere Verbrennung stattfinden kann.
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Abbildung 5 zeigt die konstruktive Ausfihrung der Versuchsanlage. Die Anlage ist fiir eine Feuerungswar-
meleistung von 15 kW ausgelegt. Die Gerlistabmessungen betragen L x Hx B=2 x 2 x 0,8 [m]. Die Anlage
wird bei atmosphéarischem Druck betrieben. Alle heiRen Zonen sind im Apparateinneren thermisch isoliert.

Abbildung 5: Konstruktive Ausflihrung der Versuchsanlage. Bild: Adrian Marcos

Abbildung 6 zeigt das VerfahrensflieRbild der Versuchsanlage. Der Brennstoff - hier zunachst in Form von
Pellets - wird Uber einen Vorlagebehalter BO1, eine Zellenradschleuse Z01 und Forderschnecke FO1 zudo-
siert. Der Maximalfillstand der Brennstoffschiittung im Gegenstromvergaser wird Gber den Fillstands-
sensor LIRC1 erfasst und zur Steuerung der Brennstoffzufuhr verwendet. Die aus der Labor-Druckluftver-
sorgung entnommene Verbrennungsluft wird zunachst in Verbrennungsluft und Pneumatikluft aufgeteilt.
Die Pneumatikluft wird Gber Druckminderer D3, Handventil V14 und die Pneumatik-Magnetventile V12 und
V13 angesteuert und fir den Antrieb der Ascheaustragsschieber DO1 und D02 verwendet, die ein Schleu-
sensystem bilden. Die Verbrennungsluft wird nach Druckminderer D1 und Handventil V1 in einen Primar-
und einen Sekundarluftstrom aufgeteilt. Der Sekundarluftstrom wird tGiber den Massenstromregler MFC2
beziehungsweise die Handventile V10 und V5 dem Gasbrenner zugefiihrt. Die Zindung des Gasbrenners
erfolgt elektrisch Uber ein Heizelement GO1. Dieses besitzt eine Luftspilung, die Gber D5, V18, V17 und
F1208 dosiert wird. Die Primarluftmenge wird in gleicher Weise tiber MFC1 beziehungsweise V11 und V4
eingestellt. Die Primarluft kann mit reinem Stickstoff gemischt werden, der tGber D2, V15, MFC2 bezie-
hungsweise V3 und V2 eingestellt wird. Damit kann der Sauerstoffanteil im Gegenstromvergaser variiert
werden, um die Temperatur im Gegenstromvergaser gezielt kontrollieren zu konnen. Das Luft-Stickstoff-
Gemisch wird im elektrischen Heizer HO1 fiir den Ziindvorgang erhitzt und dem Gegenstromvergaser zuge-
fahrt. Stickstoff wird zudem fir verschiedene Spulzwecke verwendet und tber D4, V19 sowie V6, FI203,
V7, FI204, V8, FI205, V9, FI206, V16, FI207 eingestellt. Die Anlage ist mit den Differenzdruckaufnehmern
PID300, PID301, PID302 und PID303 sowie den Temperaturmessstellen TR101 bis TR117 ausgestattet, um
detaillierte Informationen UGber die Vorgange in der Anlage zu erhalten.
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Abbildung 6: VerfahrensflieBbild der Versuchsanlage. Bild: Adrian Marcos

Abbildung 7: Bedienoberfldche der Anlagensteuerung. Bild: Adrian Marcos

106 Schriftenreihe der Technischen Hochschule Niirnberg Georg Simon Ohm



Thermochemischer Reaktor

Fir Untersuchungen mit Scheitholz wird lediglich die Brennstoffzufuhr entsprechend modifiziert. Mittel-
fristig ist vorgesehen, die Anlage auch um eine Dampf- und Sauerstoffzufiihrung zur Synthesegas- bezie-
hungsweise Wasserstofferzeugung zu erweitern.

Die Messdatenerfassung und Anlagensteuerung wird Uber die Software LabView und Signalwandler (I/0O-
Module) von National Instruments realisiert. Abbildung 7 zeigt die PC-Bedienoberflache fiir die Versuchs-
anlage.

Abbildung 8 zeigt die in der Fakultatswerkstatt gefertigten Hauptapparate der Versuchsanlage sowie die
im Aufbau befindliche Versuchsanlage.

Brennstoff- Thermochemischer Versuchsanlage
Fardereinheit Reaktor

Abbildung 8: Gefertigte Hauptapparate und ausgewahlte Komponenten der Versuchsanlage.
Bilder: Adrian Marcos

5. Nachhaltigkeit/Verwertung/wissenschaftliche Arbeiten

Das Projekt entstand aufbauend auf zwei Bachelor-Arbeiten [Pellert], [Nagele]. Innerhalb des Projektkur-
ses wurden Fachinhalte im Rahmen eines Master-Projektkurses unter Anleitung des wissenschaftlichen
Mitarbeiters Fernando Reichert erarbeitet und im Projektbericht dokumentiert [Projektkurs]. Des Weiteren
unterstiitzte Adrian Marcos (wissenschaftliche Hilfskraft) beim Aufbau der Versuchsanlage. Die Teilebe-
schaffung und Fertigung erfolgte federfihrend durch Labor-Werkmeister Kay Bordiehn und Werkstatt-
meister Erwin Felsner.

Aufgrund der auRerordentlich schwierigen Liefersituation fiir unterschiedlichste Materialien und Kompo-
nenten im Jahr 2022 konnte die Anlagen nicht - wie urspriinglich geplant - im Rahmen des Projektes voll-
standig aufgebaut und in Betrieb genommen werden. Dies wird somit Gegenstand von Folgeprojekten sein.
Basierend hierauf ist geplant, 6ffentlich geférderte Projekte zusammen mit Industriepartnern zur Bio-
masseverbrennung und -vergasung zu akquirieren. Hierdurch soll dieser Forschungsschwerpunkt ausge-
baut werden. Veroffentlichungen in einschlagigen Fachzeitschriften beziehungsweise Schriftreihen sowie
im Rahmen von Promotionen sind vorgesehen.
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Zusammenfassung:

Eine Schlisseltechnologie zur Umwandlung von aus erneuerbarer Energie erzeugtem Wasserstoff in elek-
trische Energie sind Polymerelektrolyt-Brennstoffzellen (PEM-FC). Die interne Temperaturverteilung sowie
die Feuchte der Betriebsgase sind wichtige EinflussgroBen, die Effizienz und Lebensdauer der Zelle
beeinflussen. Sowohl zu Forschungszwecken als auch fir eine spatere optimale Regelung und Betriebs-
fuihrung von PEM-FC sind daher Prozessdaten wie Temperatur und Feuchte unerlasslich. Da die Erfassung
dieser GroRen mit herkommlichen elektronischen Sensoren nur schwer moglich ist, werden im Projekt
»,RealTempFC*“ zum einen Methoden untersucht, diese GroBen mit Hilfe sehr dinner glasfaserbasierter
Sensoren simultan zu messen. Ergebnisse von optimierten Kalibrationsmethoden, sowie erste Messungen
an einem PEM-FC-Demonstrator mit integrierten Sensorfasern zeigen das Potenzial der Methode. Die
experimentelle Messtechnik wird flr ein vertieftes Verstandnis erganzt durch multiphysikalische Simu-
lationen der elektrochemischen und thermischen Vorgange im Inneren der Brennstoffzelle. Weiterhin
wurde das Potenzial der Mikro-Computertomographie zur zerstorungsfreien Strukturanalyse von PEM-FC
sowie der integrierten Sensorglasfasern erfolgreich demonstriert.
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2. Ausgangslage

Der Verkehrssektor befindet sich in einem Transformationsprozess vom Verbrennungsmotor hin zu nach-
haltigeren Antriebssystemen. Bei Fahrzeugen mit hohem Reichweitenbedarf und transportierter Masse
(Transport, Luftfahrt- und Schifffahrtssektor) ist eine rein elektrische Abdeckung mit Batterien nur schwer
zu realisieren. Hier werden synthetische Kraftstoffe aus erneuerbaren Energien (,e-Fuels“) und (griiner)
Wasserstoff als Energietrager favorisiert. Eine Schlisseltechnologie zur Umwandlung von Wasserstoff in
Antriebsleistung sind dabei die Polymerelektrolyt-Brennstoffzellen (PEM-FC). Die Relevanz dieser Techno-
logie zeigt sich an dem hohen Forschungsinteresse marktfiihrender Unternehmen auf diesem Gebiet, wie
MAN, Daimler, Hyundai, Nikola, Siemens, Bosch, Schaeffler und andere.

Eine der groRten Hiurden auf dem Weg zur Markteinfihrung stellt die Lebensdauer der Brennstoffzellen im
Fahrzeug dar. Wahrend zum Beispiel bei schweren LKW mehr als 30.000 h Lebensdauer erforderlich sind,
konnen mit dem Stand der Technik derzeit nur ca. 20.000 h erzielt werden. Wahrend einige Einflussgroen
auf die Alterung der Zellen wie Betriebsweise, Umwelteinflisse, Thermo- und Energiemanagement
bekannt sind, besteht bei der Aufklarung von kausalen Zusammenhangen und bei Prognosemodellen der-
zeit noch Forschungsbedarf. Bekannt ist, dass einer der maRgeblichen Einflussfaktoren auf die Alterung
der Zelle die Temperatur und die dadurch ausgeloste thermische Degradation des Elektrokatalysators dar-
stellt. In einer Brennstoffzelle wird die chemisch gebundene Energie des Wasserstoffs zu etwa dhnlichen
Anteilen in elektrischen Strom und Warme umgewandelt, dabei konnen Warmestromdichten von bis zu
10.000 W/cm? auftreten. Der optimale Temperaturbereich von den meistverwendeten Niedertemperatur-
PEM-Brennstoffzellen liegt bei 70 - 80 °C. Inhomogenitat in der Katalysatorbeladung, Ungleichverteilun-
gen bei der Wasserstoffversorgung und bei der Erwarmung haben Verluste und ungleiche Temperatur-
verteilungen zur Folge und so erheblichen Einfluss auf Leistung, Degradation (zum Beispiel partielle
Austrocknung, Katalysatorpartikelauflosung oder -agglomeration...) und Lebensdauer. Aufgrund des
komplexen Aufbaus der Zelle aus Membran, porosen Gasdiffusionsschichten und getragertem Elektro-
katalysator und der sehr geringen Schichtdickenin der Zelle (GréBenordnung: mm - um) sind fir die Validie-
rung eines Simulationsmodells Messwerte aus dem Innern der Brennstoffzelle notig. Experimentell konnen
die Temperaturen in einem Brennstoffzellen-Stack nur mit PT100-Sensoren oder Thermoelementen
punktuell am Zellgehause oder in den Ein- und Auslassen der Fluide zuverlassig bestimmt werden. Eine in-
situ-Temperaturmessung in der Zelle ist mit den oben genannten Temperatursensoren nur schwer moglich,
da diese zu groB, nicht chemisch inert, sowie elektrisch leitfahig sind. Beriihrungslose
Temperaturmessverfahren wie das IR-Verfahren konnen in einem Stack aus baulichen Griinden in der Regel

110 Schriftenreihe der Technischen Hochschule Nurnberg Georg Simon


mailto:vorname.nachname@th-nuernberg.de

RealTempFC

nicht eingesetzt werden.

3. Ziele des Forschungsprojekts

Im Vorhaben soll eine neuartige, minimalinvasive, inerte und elektrisch isolierende optische Temperatur-
messtechnik entwickelt und untersucht werden, die dazu beitragen soll, die lokale Temperaturverteilung
in der Zelle aufzuklaren und damit als Vorlaufforschung fiir weiterfihrende Arbeiten dienen.

Dafiir soll ein anwendungsorientierter Prototyp beziehungsweise Demonstrator einer FBG-Messsensorik in
Brennstoffzellen und Elektrolyseuren zum Einsatz kommen. Ein Prifstand fur Brennstoffzellen und
Prototypen von Zellen ohne Temperatursensorikist bereits vorhanden. In diesen Zellen sollen verschiedene
Sensoranordnungen und Einbaumodglichkeiten aufgebaut und untersucht werden, um schlieBlich die
sowohl fiir den Betrieb als auch fir die geforderten Messaufgaben am besten geeignete Konfiguration zu
ermitteln. Auf Basis dessen wird ein funktionsfahiger Demonstrator an einer 5 x 5 cm?PEMFC-Zelle
entwickelt und hinsichtlich seiner Funktionalitat Gberpruft. Der Aufbau der Zelle und die Lokalisierung der
Sonde im PEMFC-Demonstrator sollen mit Hilfe einer CT-Rontgenanalyse erforscht und in ein realitats-
nahes 3D-CAD-Modell uberfihrt werden. Das Modell wird eine Basis flr weiterfihrende Arbeiten im
Bereich der multiphysikalischen FEM-Simulation der Zelle und zur Interpretation der Messergebnisse mit
dem Temperatursensor eingesetzt werden. Die experimentellen Ergebnisse, das Simulationsmodell und ein
vertieftes Verstandnis der multiphysikalischen Zusammenhange in der Zelle bilden gemeinsam die
Grundlage fir ein erkenntnis- oder anwendungsorientiertes Forschungsvorhaben, das auf Basis der hier
gewonnenen Ergebnisse in einem grundlagenorientierten Forschungsprogramm oder gemeinsam mit
Industriepartnern beantragt werden soll.

4. Herangehensweise und Forschungsergebnisse

4.1 Sensorkonzept zur Messung von Temperatur und Feuchtigkeit

Die Implementierung eines faseroptischen Sensors innerhalb der Brennstoffzelle findet innerhalb der
Stromungskanale statt, die in Abbildung 1 als Flow Channel gekennzeichnet sind. Die Polymerelektrolyt-
Membran ist fir eine direkte Implementierung ungeeignet. Sie ist mit einer Dicke von ca. 15 bis 180 ym sehr
dinn und darf nicht beschadigt werden, um ausschlieBlich fir H*-lonen leitend zu sein. Auch die Gas-
diffusionsschicht (GDL) eignet sich nicht als Implementierungsort. Hier wiirde der Gastransport maBgeblich
gestort werden. Lediglich in den Stromungskanalen (Flow channel) innerhalb der sogenannten Mono- oder
Bipolarplatten aus Grafit ist eine Implementierung einer Glasfaser mit 125 ym Durchmesser denkbar. Hier
sind bereits breite Kanale mit ausreichender Hohe vorhanden. AuBerdem kann hier mutmaRlich zusatzliches
Material abgetragen werden, ohne auf die Reaktionsprozesse innerhalb der Zelle Einfluss zu nehmen, wie
in Abbildung 1 angedeutet [Tolper & Lehmann, 2017].

Kollektor-
Anode platten Kathode
Ha-Zufuhr Oa/Luft-Zufuhr

integrierte
Glasfaser mit
FBG-Sensor

p

p

[H2 + OHT + 287 1/2 0p + 2HT +2¢7 + Hyl

Membran

¥

Produkigas l Y Produktgas

Produktwasser

Elekiroden

Abbildung 1: Implementierung einer Glasfaser zur Temperatur- und Feuchte-Sensorik in die Gaskanéle einer Brennstoffzelle. Bild: Rainer
Engelbrecht

Sogenannte Faser-Bragg-Gitter (FBG) sind eine etablierte Methode zur faseroptischen Temperatur-
messung. Als Sensor dient ein in den lichtfihrenden Kern einer Glasfaser eingeschriebenes Brechzahl-
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Gitter. Dieses Gitter stellt eine periodische Modulation des Brechungsindex im Faserkern dar. Jede Gitter-
ebene reflektiert partiell das auftreffende Licht. Fir eine bestimmte schmalbandige Wellenlange inter-
ferieren die kleinen Teilreflexionen konstruktiv und fithren zu einem entsprechenden reflektierten Licht-
spektrum, wie in Abbildung 2 dargestellt.

Refractive index grating Fiber Reflected
N Intensity B
Broadband P Rp—— L
incident light /, \\
) A
/ Y Incident
Reflected i |
light / { i
/ 7 -
a) Cladding (80 pm) Core (9 pm) b} wavelength

Abbildung 2: Schematische Darstellung Fiber Bragg Grating. Bild: Rainer Engelbrecht

Die reflektierte Bragg-Wellenlange Az ist durch die Bragg-Bedingung in der folgenden Gleichung mit dem
effektiven Brechungsindex n.sr und der geometrischen Periode A, festgelegt:

/13 = 2neff ' Ag

Durch Anderung einer dieser beiden Parameter ne.rr oder Ay andertsich diereflektierte Bragg-Wellenlange.
Durch Dehnung und Temperatur ergibt sich eine lineare Anderung der Bragg-Wellenlange, die zur Bestim-
mung der Temperatur- beziehungsweise Dehnungsanderung verwendet werden kann. AuBerdem kann mit
dem gleichen Prinzip bei entsprechendem Aufbau des Sensors auch Feuchtigkeit gemessen werden, wenn
beispielsweise die libliche Kunststoff-Ummantelung der Glasfaser durch Feuchte aufquillt.

Vor Einsatz in der Brennstoffzelle muss die FBG-Fasersensorik in einer Klimakammer mit einstellbarer
Temperatur und Feuchte kalibriert werden. Abbildung 3 zeigt den Versuchsaufbau. Er umfasst eine
breitbandige Lichtquelle (Denselight SLED) und einen Interrogator (IBSEN I-MON USB 256), der die Bragg-
Wellenldange misst. In Abbildung 3 sind beispielhaft zwei Gitter dargestellt; es konnten allerdings beliebig
viele hintereinandergeschaltet werden, um gleichzeitig kalibriert zu werden und um spéater an mehreren
Punkten entlang der Faser zu messen. Fir eine zuverlassige Temperatur-Vergleichsmessung in raumlicher
Nahe zu den FBGs wird zusatzlich ein gesonderter Temperatursensor (Sensirion SHT-85) in die Klima-

- - - - --
Broadband light source i
SLED i FBG 1: FBGS, iz = 1554 nm
1
LLLI !
Connector = E
1
i @  Climatic Chamber
i Probe !
1
Interrogator I I I }(1 1
1
1 FBG 2: ACS, /g = 1548 nm
Additional i
temperature sensor i_

kammer gelegt.

Abbildung 3: Schematische Darstellung des Messaufbaus zur Kalibration der FBG-Sensoren. Bild: Projektbericht RealTempFC.

Zur Messung der beiden Parameter Temperatur und Feuchtigkeit werden zwei verschiedene FBGs verwen-
det. Ein FBG der Firma AOS ist empfindlich gegeniber Temperaturanderung und unabhangig von Feuch-
tigkeitsanderungen. Das zweite FBG der Firma FBGS weist durch seine Beschichtung mit ORMOCER® eine
zusatzliche Empfindlichkeit gegeniiber Feuchtigkeit auf. Wie viele Polymere ist auch das Hybridpolymer
ORMOCER® hygroskopisch und dehnt sich somit bei Feuchtebelastung aus. Mit den beiden gewahlten
Sensoren lasst sich ein lineares Gleichungssystem mit zwei Unbekannten (Temperatur und Feuchtigkeit)
aufstellen und losen. Mathematisch lasst sich das mit dem folgenden linearen Gleichungssystem
beschreiben:
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()= (52 §52)x ()

A, T \Sr2 Sruz ARH

St1 und Sr, sind dabei die Koeffizienten fiir Temperaturanderungen AT und Luftfeuchtigkeitsdnderungen
ARH des ersten FBGs.

Diese Koeffizienten missen durch eine Kalibration in einer Klimakammer bestimmt werden. In der
Kalibration wurden fir die Faser-Bragg-Gitter folgende Sensitivitaten ermittelt (siehe Tabelle 1):

Tabelle 1: Sensitivitaten der Faser-Bragg-Gitter die als anoden- beziehungsweise kathodenseitiger Sensor verbaut werden.

ST SRH
Kathodenseitiger Sensor
AOS (1548 nm) 10,363 pm K 2,915 -102 pm/%RH
FBGS (1554 nm) 12,858 pm K’ 2,5301 pm/%RH
Anodenseitiger Sensor
AOS (1555 nm) 9,7006 pm K

Der Kalibrationsbereich lag hier zwischen 20 und 50 °C sowie zwischen 40 und 90 %RH. Durch Ermittlung
der Wellenlangen in spateren Versuchen kann durch Invertierung des Gleichungssystems auf Temperatur
und Feuchtigkeit innerhalb der Brennstoffzelle geschlossen werden. In Vorversuchen mit der Klimakammer
am Institut POF-AC konnten Messwerte mit einer Standardabweichung von ca. 5 %RH und 0,4 K erzielt
werden. Der gewahlte kalibrierte Temperaturbereich liegt im Bereich der in diesem Projekt zu
Demonstrationszwecken verwendeten einfachen PEM-FC-Zelle. Fur Temperaturen bis 90 °C, die in indus-
triellen PEM-FC auftreten, wurde zusatzlich eine neue, mehrfaktorielle Kalibrationsmethode erfolgreich
demonstriert.

4.2 Implementierung der Sensor-Fasernin Bipolarplattenund Messergebnisse

Eine erste Implementierung wird an einer Bipolarplatte einer Brennstoffzelle mit offener Kathode
vorgenommen. Dazu wurden, wie in Abbildung 4 erkennbar, zwei FBGs (AOS 1548 nm, FBGS 1554 nm)
mittels 2K-Epoxid-Klebstoff in den Randbereichen der Flusskanale eingeklebt, sodass die Glasfaser frei in

den Flusskanalen liegt, ohne den Gasfluss zu stark zu storen.

Abbildung 4: Bipolarplatte mit zwei eingeklebten FBGs (AOS 1548 nm, FBGS 1554 nm) und einem NTC-Widerstand. Bild: Katharina Rostan,
Projektbericht RealTempFC.

Anodenseitig wurde eine etwa 400 um breite Nut in eine weitere Bipolarplatte gefrast. Diese wurde in
Verlangerung eines Stromungskanals eingebracht. Das FBG (AOS 1555 nm) wurde dann in den gefrasten
Kanal eingeklebt. Abbildung 5 zeigt sowohl eine vergroBerte Darstellung der Nut als auch die verklebte
Faser in der Bipolarplatte.
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@ (b
Abbildung 5: Gefraster Kanal in der Bipolarplatte (a) und eingeklebte Faser mit FBG (AOS 1555 nm) in gefraste Bipolarplatte (b). Bilder:
Katharina Rostan, Projektbericht RealTempFC.

Im Praxistest wird die laufende Brennstoffzelle an einen Potentiostaten (Zahner Zennium Pro mit
Leistungspotentiostat PP211) angeschlossen, um eine elektrische Last zu simulieren und um simultan die
Strome und Spannungen an der Brennstoffzelle zu messen. Der zum Betrieb der Zelle benotigte Wasser-
stoff wird durch einen Elektrolyseur bereitgestellt. Die Brennstoffzelle wird fiir die Versuche in einem Stack
mit zwei Membranen aufgebaut. In der zentralen Bipolarplatte befinden sich die eingebauten FBG-Sensoren.
Fir die kathodenseitige Messung wird die Brennstoffzelle flir zehn Minuten bei konstanter Spannung
betrieben. Kathodenseitig konnen bei Einstellung einer Zellenspannung von ca. 1,02 V die in Abbildung 6
oben dargestellten Strome zwischen 200 und 700 mA erzielt werden. Dabei stellt sich nach etwa drei
Minuten eine Temperatur von ca. 25,5 °C ein. Diese liegt auf einem Niveau von +2 K gegenuber der
Startbedingung. Die Feuchtigkeit innerhalb der Brennstoffzelle pendelt sich Uber die zehnminttige
Messdauer bei 98 %RH ein. Die Strome schwanken mutmaglich aufgrund einer nicht konstanten H.-Ver-
sorgung und somit eines nicht konstanten H.-Verbrauchs.

Sltrom und Spannung der gesammten Brennstoffzelle (Stack mit 2 Membranen)
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Abbildung 6: Messergebnisse fiir die kathodenseitige Messung innerhalb der Brennstoffzelle mit konstanter Last.
Bild: Projektbericht RealTempFC.
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Fir die anodenseitige Messung wird die Brennstoffzelle fiir jeweils sechs Minuten bei konstanter Spannung
betrieben. Danach wird die Belastung erhoht und somit die Spannung abgesenkt. Hierzu werden Span-

nungsschritte von 100 mV im Bereich zwischen 1,7 und 1,3 V eingestellt.
Strom und Spannung der Brennstoffzelle (Stack mit 2 Membranen)
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Abbildung 7: Anodenseitige Temperatur in der Brennstoffzelle bei Betrieb mit konstanten Laststufen. Bild: Projektbericht RealTempFC.

Abbildung 7 zeigt die gemessenen Strom- und Spannungswerte wahrend des Brennstoffzellenbetriebs im
oberen Plot. Im unteren Plot wird die mit dem FBG-Sensor (AOS 1555 nm) gemessene Temperatur
dargestellt. Die blauen Linien stellen hier den Ubergangszeitpunkt zwischen zwei Spannungsstufen dar.

Uber den Gesamtmesszeitraum von 30 Minuten steigt die Temperatur um circa 0,3 K an. Dabei sieht es so
aus, als dass durch jede Spannungsanderung ein hoheres Temperaturniveau erreicht werden kann. Ein
Anstieg der Temperatur unter Erhohung der Last scheint plausibel zu sein. Nach dem Ende der Messung
sinkt die Temperatur ab. Hierbei ist anzumerken, dass die geringen Temperaturen und Temperaturanstiege
an der sehr einfachen, zu Versuchszwecken im Rahmen der Vorlaufforschung verwendeten PEM-Brenn-
stoffzelle liegen. Umso bemerkenswerter ist, dass selbst diese kleinen Temperaturanstiege mit der
Fasersensorik detektiert werden konnten - als Proof-of-Concept des Ansatzes.

Am Institut POF-AC konnte somit gezeigt werden, dass die Implementierung von FBG innerhalb der
Bipolarplatte moglich ist. Dazu eignen sich sowohl die offene Kathode als auch die geschlossene
Anodenseite. In der zu Beginn durchgefiihrten Kalibration wurde gezeigt, dass der Sensor mit einem RMS-
Fehler (RMSE) von +5 % flr Feuchtigkeit und 0,4 K fir Temperatur arbeitet. Bei einer zehnminttigen
kathodenseitigen Messung unter konstanter Last wurde ein Temperaturanstieg von 2 Kinnerhalb der Zelle
und eine eingeschwungene konstante Feuchtigkeit von 98 %RH gemessen. Anodenseitig konnte ebenfalls
ein Temperaturanstieg gemessen werden. Hier betrug die Anderung +0,3 K zur Anfangstemperatur. Ein
Vergleich zwischen den beiden Messungen kann aufgrund unterschiedlicher Messzyklen beziehungsweise
unterschiedlicher Umgebungsbedingungen und mangelnder Kontrolle ebendieser momentan nicht
gezogen werden.

Fur tiefergehende Vergleichbarkeit und Reproduzierbarkeit sollte flir weitere Messungen der Messaufbau
verbessert werden. Insbesondere die Infrastruktur zur Kontrolle aller Eingangsparameter in die Brenn-
stoffzelle spielt hier eine zentrale Rolle. So ist es wichtig, den H,-Fluss kontrollieren zu konnen, um gleich-
maBige Strome innerhalb der Zelle zu erzeugen. Gleichzeitig wére eine gezielte Steuerung von Temperatur
und Feuchtigkeit der Wasserstoff- und Sauerstoffzufuhr essenziell flir die Reproduzierbarkeit der Mess-
bedingungen. Dariliber hinausist es mit Sicherheit interessant, diesen Sensor weiter auszubauen und Fasern
mit mehreren FBGs zu verwenden. Damit konnten mehrere Punkte innerhalb der Zelle aufgelost werden.
Somit wére eine ortsaufgeloste Messung moglich. Weitere Messmethoden in der Faser wie Fluoreszenz-
Lebensdauermessungen konnten zuklinftig Auflosung, Reproduzierbarkeit und Absolutgenauigkeit der
Multiparameter-Messung in Brennstoffzellen verbessern.
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4.3 u-CT Positionsbestimmung der Sensor-Faser in der Brennstoffzelle

In Zusammenarbeit mit Prof. Dr.-Ing. Dipl.-Wirt.-Ing. Michael Koch (Fakultdt Maschinenbau und Versor-
gungstechnik, Institut fir Chemie, Material- und Produktentwicklung OHM-CMP) wurde die Volumen-
struktur der Brennstoffzelle mit Hilfe von Mikro-Computertomographie (u-CT) erfolgreich rekonstruiert. Im
Schnittbild in Abbildung 8 konnen alle relevanten Teile der Brennstoffzelle dargestellt und voneinander
unterschieden werden. Insbesondere die Glasfaser hebt sich durch einen guten Kontrast von ihrem
umgebenden Stromungskanal ab. Damit kann die exakte Position des Fasersensors bestimmt werden. Auch
die Struktur der Membran-Elektroden-Einheit (Membrane Electrode Assembly, MEA) lasst sich in
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Abbildung 8: Schnittbild der Brennstoffzelle mit einer Sensor-Faser in XZ-Ebene (a), VergroBerung und BemaBung (b). Bild: Projektbericht
RealTempFC.

Damit wurde erstmals das Potenzial der an der TH Nurnberg vorhandenen rontgenbasierten Mikro-Compu-
tertomographie demonstriert, mogliche Degradationseffekte oder Sensorpositionierungen von zusam-
mengebauten Brennstoffzellen zerstorungsfrei zu untersuchen.

4.4 Simulation

4.4.1 Auswahl der Zelle zur Anpassung der Simulationsparameter

Fir die simulative Untersuchung der Temperaturverteilung in einer PEM-Brennstoffzelle wurde zur Auf-
nahme experimenteller Daten das Brennstoffzellen-Testsystem Scribner 850e verwendet, das sich auf
dem Future Driveline Campus in Nirnberg befindet und vom Labor fir Umwelt- und Elektroanalytik der
Fakultat Angewandte Chemie betrieben wird. Aufbau und Betriebstemperatur der Brennstoffzelle unter-
scheiden sich von der Brennstoffzelle, die flir die Sensormessung verwendet wurde. Die Wahl fiel auf diese
Brennstoffzelle, da wichtige Betriebs- (Temperatur, Feuchtigkeit und Massenstrome der Arbeitsgase) und
Materialparameter (elektrische-, Elektrolyt- und Warmeleitfahigkeit der Materialien) zum GroRteil bekannt
sind beziehungsweise genau eingestellt werden konnen. Das Ziel fir dieses Teilprojekt ist ein
Simulationsmodell einer PEM-Brennstoffzelle, das die Temperaturverteilung in den verschiedenen Kompo-
nenten abbilden kann. Die Brennstoffzelle wurde mit der Software COMSOL Multiphysics simuliert, da hier
verschiedene physikalische Phanomene gekoppelt betrachtet werden konnen.

4.4.2 Aufbau der Simulation in Bezug auf Geometrie und beriicksichtigte physikalische
Vorgange

Fur die Simulation ist es ausreichend, wenn nur ein Ausschnitt einer Brennstoffzelle modelliert wird. In
Abbildung 9 ist das Simulationsmodel zu sehen, und die Komponenten einer Brennstoffzelle sind markiert.
Die Brennstoffzelle setzt sich zusammen aus den Bipolarplatten (nicht im Simulationsmodel dargestellt),
den Gaskanalen, den Gasdiffusionsschichten, den Elektroden und der protonenleitfahigen Membran in der
Mitte. Die Bipolarplatten sind elektrisch leitfahig und beinhalten die Gaskanale fir die Arbeitsgase
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(Wasserstoff auf der Anodenseite und Luft auf der Kathodenseite). Die Gasdiffusionsschichten verteilen die
Gase gleichmaBig auf die Elektroden, an denen die chemischen Reaktionen stattfinden. Auf der Anoden-
seite wird Wasserstoff unter Elektronenabgabe elektrochemisch oxidiert, die verbleibenden Kationen (Pro-
tonen) diffundieren zum Ladungsausgleich durch die Polymerelektrolyt-Membran zur Kathodenseite. Die
Elektronen werden tber den externen Stromkreis unter Erzeugung eines Stromflusses zur Kathodenseite
abgeleitet. Dort wird Sauerstoff unter Aufnahme der Elektronen aus dem externen Stromkreis und Reak-
tion mit den Protonen zu Wasser reduziert.
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Abbildung 9: Gesamtes Simulationsmodel (a) und vergroBerter Ausschnitt um den zentralen Bereich des Models (b). Bild: CP4GE

Obwohl der Fokus der Simulation auf der Temperaturverteilung innerhalb der Brennstoffzelle liegt, miissen
verschiedene physikalische Phanomene mitberlicksichtigt werden. Die Stromungen der Arbeitsgase, die
chemischen Reaktionen auf Anoden- und Kathodenseite und die daraus resultierende Erwarmung der
Brennstoffzelle werden simuliert. Hinzu kommt, dass die Brennstoffzelle im realen Betrieb durch ein
Warmemanagement auf konstanter Betriebstemperatur gehalten wird.

4.4.3 Auswertung der Ergebnisse

4.4.3.1 Temperaturverteilung innerhalb der Zelle

In Abbildung 10 sieht man die Temperaturen der verschiedenen Komponenten der Brennstoffzelle. Die
Zelle wurde bei 70 °C betrieben, die initiale Temperatur der Arbeitsgase betragt 62 °C. Aufgrund der
Erwarmung durch die ablaufenden exothermen elektrochemischen Prozesse weist der innere Bereich der
Brennstoffzelle eine hohere Temperatur auf als die duBeren Bereiche. Diese Temperaturverteilung ist
auch in der Simulation der Brennstoffzelle unter gleichen Bedingungen zu sehen.

Temperatune (degC)

’\.i," 5 i
Abbildung 10: Simulative Tempertaturverteilung innerhalb der Brennstoffzelle. Bild: CP4GE

Die Simulation zeigt die Temperaturerhohung der inneren Schichten der Brennstoffzelle aufgrund der
elektrochemischen Reaktionen. Beide Arbeitsgase stromen bei einer Temperatur von ca. 62 °C in die
Brennstoffzelle ein (siehe lila Bereiche am Eingang des oberen Gaskanals). Die Flussrichtung der
Arbeitsgase bei der Simulation ist gegenlaufig. Man erkennt, dass sich die Temperatur der Arbeitsgase an
die von auBen definierte Betriebstemperatur der Brennstoffzelle angleicht (siehe roten Bereich am
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Ausgang des unteren Gaskanals).

4.4.3.2 Auswirkung der Temperatur auf die Effizienz der Brennstoffzelle

Die Temperaturentwicklung innerhalb der Brennstoffzelle ist besonders interessant, da die Temperatur
maBgeblichen Einfluss auf die Effizienz hat. Eine etablierte Methode, die Effizienz einer Brennstoffzelle zu
charakterisieren, ist die Messung der Spannung als Funktion der angelegten Last (U-I-Kennlinie) wahrend
des Betriebes. In Abbildung 11 sind U-I-Kennlinien dargestellt, die bei konstanter relativer Feuchtigkeit,
aber unterschiedlichen Temperaturen der Arbeitsgase experimentell ermittelt wurden (durchgezogene
Linien). Bei mittleren Stromdichten (2000 A/m? - 4000 A/m?) weist der Innenwiderstand der Brennstoffzelle
ein Ohmsches Verhalten (linearer Verlauf) auf. Dieser Bereich ist fiir die Anwendung besonders interessant,
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da die Brennstoffzelle dort ihre maximale Leistung erreicht.

Abbildung 11: U-I-Kennlinien aus Simulation und Experiment. Bild: CP4GE

Aus den experimentell ermittelten Daten in Abbildung 11 ist zu sehen, dass die U-lI-Kennlinie bei der
hochsten Betriebstemperatur von 80 °C generell niedriger ist und damit auch die Gesamtleistung der Zelle
geringer ist als bei niedrigeren Temperaturen. Dieses Verhalten ist in der Simulation ebenfalls zu sehen,
denn die U-I-Kennlinie bei 60 °C ist hoher als bei 70 °C. Die simulierten U-I-Kennlinien haben den gleichen
grundsatzlichen Verlauf wie die experimentell ermittelten Kennlinien. Im Simulationsmodel werden einige
temperaturabhangige Materialparameter verwendet. Bei 80 °C sind diese nicht definiert, was der Grund fiir
das Fehlen der U-I-Kennlinie ist. Die Kennlinien aus Experiment und Simulation sind nicht ganz deckungs-
gleich. Unbekannte Eingangsparameter und Materialeigenschaften sind vermutlich der Grund hierfiir, denn
in der Simulation missen diese naherungsweise abgeschatzt werden.

4.4.4 Fazit der Simulationen

Ziel dieses Teilprojekts war es, die chemischen Vorgange und die damit zusammenhangende Temperatur-
erhohung einer PEM-Brennstoffzelle in einem dreidimensionalen Modell zu simulieren und die Temperatur-
verteilung und deren Einfluss auf die Leistung der Zelle ndherungsweise abbilden zu konnen. Eine
Veranderung der Betriebstemperatur hat Einfluss auf die U-I-Kennlinie und damit auf die Leistung der
Brennstoffzelle.

Die Simulationsergebnisse kdonnen dieses Verhalten der Brennstoffzelle abbilden, Abweichungen der
Ergebnisse lassen sich auf unbekannte Betriebs- und Materialparameter zurickfihren. Aufgrund der
unterschiedlichen verwendeten Brennstoffzellen konnen die Messdaten, die mithilfe der faseroptischen
Temperatursensorik ermittelt wurden, nicht zur Uberpriifung der Simulation verwendet werden, jedoch
werden sie zuklnftig wertvolle Validierungsmessdaten fiir die Simulation darstellen.

5. Nachhaltigkeit/Verwertung/wissenschaftliche Arbeiten

Die erfolgreichen Projektergebnisse sowohl auf der experimentellen als auch auf der simulativen Seite
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waren nur durch eine intensive interdisziplindre Zusammenarbeit innerhalb der TH Nirnberg moglich. Diese
Zusammenarbeit zum Thema Brennstoffzellen soll zuklinftig und nachhaltig ausgebaut werden. Dies starkt
den Forschungsschwerpunkt zum Leitthema ,Energie” der TH Nirnberg, insbesondere am Institut fur
Angewandte Wasserstoffforschung, Elektro- und Thermochemische Energiesysteme (H2-Ohm).

Weiterhin werden die Kompetenzen fiir optische Sensorik und Simulationen in Energiesystemen am Institut
Polymer Optical Fiber Application Center POF-AC) sowie bei der Forschungsgruppe Computational Physics
For Green Energy (CP4GE) an der Fakultdt AMP ausgebaut. Dies liefert eine hervorragende Basis zur
gemeinsamen Beantragung von Forschungsprojekten im wissenschaftlichen sowie im industriellen Umfeld.

Die Forschungsergebnisse des Projektes RealTempFC sollen auf internationalen Fachkonferenzen
vorgestellt werden - erste Beitrage wurden dazu bereits eingereicht.
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Sicherheit in der E-Mail-Kommunikation - Erhebung des
Stands in der Praxis zur Verbesserung durch zielgerichtete
MafRnahmen

Prof. Dr. Ronald Petrlic
Fakultat Informatik

Zusammenfassung:

Die Frage, ob (sensible) personenbezogene Daten ohne weitere MaRnahmen (wie etwa Ende-zu-Ende-
Verschlisselung) per E-Mail ibermittelt werden diirfen, beschaftigt die Datenschutzwelt seit Jahren. Die
Anforderungen an die sichere Konfiguration der Mailserver-Infrastruktur seitens der Datenschutz-
Aufsichtsbehorden sind sehr hoch. Im Rahmen der Vorlaufforschung wurde ein groRflachiger Test der
Mailserver-Infrastruktur von rund 4.000 Gesundheitseinrichtungen in Deutschland durchgefiihrt, um zu
ermitteln, ob die Sicherheitsvorgaben von den Gesundheitseinrichtungen in der Praxis eingehalten werden.
Das Ergebnis ist duRerst besorgniserregend: lediglich 1 % der Mailserver der untersuchten Gesundheits-
einrichtungen halten die Vorgaben ein und somit ware eine Ubermittlung von Gesundheitsdaten per E-Mail
(die in der Praxis gang und gabe ist) ganzlich unzuldssig. Im Rahmen der Vorlaufforschung wurde des
Weiteren ein Verfahren entwickelt, das es Nutzern erlaubt, im Voraus ermitteln zu konnen, ob ihre E-Mail
den gewiinschten Empfanger auf sichere Art und Weise erreichen wird - und damit die Ubermittlung auch
rechtlich zulassig ist.
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2. Ausgangslage

E-Mails stellen ein beliebtes Kommunikationsmittel sowohl im privaten als auch im geschaftlichen Umfeld
dar. In vielen Kopfen herrscht das Bild vor, dass E-Mails mit Postkarten vergleichbar waren: jeder konne
diese lesen. Ganz so ist es nicht, denn standardmaBig wird in der Praxis zumindest versucht, E-Mails
verschlisselt zwischen den beteiligten Mailservern auszutauschen.

In rund 90 % der Falle (weltweit) ist dies laut Zahlen von Google auch der Fall; in Deutschland liegt der
Anteil sogar noch hoher.! Das Problem besteht nun darin, dass in den anderen Fallen (10 % weltweit), die E-
Mails einfach im Klartext zwischen den Mailservern ausgetauscht werden (und Angreifer auf dem
Ubertragungsweg diese damit tatsachlich einfach mitlesen kénnten).

Fir Versender von E-Mails ist im Vorhinein nicht klar, ob ihre E-Mails gesichert zum Empfanger gelangen
werden oder nicht. Aus diesem Grund gilt die E-Mail-Kommunikation unter Datenschiitzern als duBerst
problematisch. Seit Jahren wird debattiert, ob personenbezogene Daten per E-Mail Gbermittelt werden
dirfen.

Im Jahr 2020 haben die deutschen Aufsichtsbehoérden Vorgaben zur sicheren E-Mail-Kommunikation ver-
offentlicht.? Die Vorgaben legen genau fest, unter welchen Umsténden (sensible) personenbezogene Daten
per E-Mail ausgetauscht werden durfen.

1 Google Transparency Report: “E-Mail-Verschlisselung bei der Ubertragung”, https:/transparencyreport.google.com/safer-email/overview

2 Orientierungshilfe der Konferenz der unabhangigen Datenschutzaufsichtsbehdrden des Bundes und der Léander: ,,MaBnahmen zum Schutz
personenbezogener Daten bei der Ubermittlung per E-Mail“, https://mail-sicherheit.jetzt/wp-
content/uploads/2021/07/orientierungshilfe_dks_email_2021.pdf
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3. Ziele des Forschungsprojekts

Im Rahmen der Vorlaufforschung sollte zunachst ein Lagebild erstellt werden, das Auskunft dartber gibt,
ob die verantwortlichen Stellen (das heiRt Unternehmen und Behorden) in Deutschland die Vorgaben der
Aufsichtsbehorden einhalten oder nicht. Mithilfe des Lagebilds kann eine Sensibilisierung der verantwort-
lichen Stellen durchgefiihrt werden - es wird durch das Lagebild aufgezeigt, inwieweit Handlungsbedarf
besteht.

In einem zweiten Schritt sollte auch ein Verfahren entwickelt werden, das es Versendern von E-Mails
ermoglicht zu erkennen, ob ihre E-Mails die gewlinschten Empfanger auf sicherem Wege erreichen wird
oder nicht. Diese Prifung schafft Transparenz fiir die Versender: es ist damit noch vor dem Versand einer
E-Mail ersichtlich, wie sicher der Ubertragungsweg ist. Sollte sich bei der Priifung herausstellen, dass der
Ubertragungsweg fiir die Art der zu Gibermittelnden Daten nicht ausreichend sicher ist, so ist ein anderes
Kommunikationsmittel zu wahlen. Mithilfe dieses Verfahrens ist es also moglich, die Sicherheit der zu
versendenden Daten und die Einhaltung der datenschutzrechtlichen Vorgaben zu gewahrleisten.

4. Herangehensweise und Forschungsergebnisse

Fir die Erstellung des Lagebilds wurde zunachst ein Bereich gesucht, in dem Sicherheit und Datenschutz
von groBer Bedeutung sind: die Wahl fiel auf den Gesundheitsbereich. Im nachsten Schritt mussten E-Mail-
Adressen von deutschen Gesundheitseinrichtungen (Arztpraxen, Krankenhausern, etc.) ermittelt werden,
um die zustdndigen Mailserver einem Test unterziehen zu kdnnen. Es stellte sich heraus, dass das Arzte-
Portal jameda.de die bendtigten Daten bereithalten wiirde, und so wurde das Arzte-Portal mit einem selbst
entwickelten Web-Crawler automatisiert nach E-Mail-Adressen von Gesundheitseinrichtungen durch-
forstet. Im Ergebnis erhielten wir E-Mail-Adressen von rund 4.000 Gesundheitseinrichtungen aus ganz
Deutschland.

Mithilfe einer selbst entwickelten Prifplattform wurden nun in weiterer Folge die zustandigen Mailserver
der Gesundheitseinrichtungen geprift. Das Ergebnis ist auBerst erntichternd. Lediglich 30 % halten die
Vorgaben der Aufsichtsbehorden zur E-Mail-Kommunikation bei normalem Risiko ein. In Abbildung 1ist zu
sehen, dass 70 % der Mailserver immer noch die veralteten Versionen SSL 2 bis TLS 1.1 - die nicht mehr
dem Stand der Technik entsprechen und zum Teil gravierende Liicken aufweisen - unterstlitzen. Im
Gesundheitsbereich ist in der Regel bei der E-Mail-Kommunikation allerdings nicht ,nur“ von einem
normalen Risiko, sondern von einem hohen Risiko auszugehen - sofern Gesundheitsdaten per E-Mail tber-
mittelt werden sollen. Die entsprechenden Vorgaben der Aufsichtsbehorden bei hohem Risiko werden nach
unseren gewonnenen Erkenntnissen Gberhaupt nur von 1% der gepriften Mailserver eingehalten.

Das heiRt im Umkehrschluss, dass 99 % der gepriften Gesundheitseinrichtungen keine Gesundheitsdaten
per E-Mail mit Patienten oder anderen Gesundheitseinrichtungen austauschen dirfen. Aus der Praxis ist
allerdings bekannt, dass der Austausch von Gesundheitsdaten per E-Mail an der Tagesordnung ist.

Mit unserem entwickelten und auf der Website https://www.mail-sicherheit.jetzt laufend aktualisierten
Lagebild weisen wir auf diese Problematik hin und fordern die Einhaltung der datenschutzrechtlichen
Vorgaben, um die Gesundheitsdaten der Blirger ausreichend zu schiitzen.
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Abbildung 1: Verteilung der niedrigsten TLS-Versionen auf die getesteten Domains. Bild: Ronald Petrlic

Um das Verfahren zur vorausgehenden Erkennung der Sicherheit des Ubermittlungswegs zu entwickeln,
wurde der in der Praxis am haufigsten genutzte Mailserver ,postfix“ dahingehend erweitert, dass vor der
Weiterleitung einer E-Mail der Ziel-Mailserver einer Uberpriifung auf bestimmte SicherheitsmaRnahmen
(wie genutzte TLS-Versionen, Nutzung von DNSSEC & DANE, etc.) hin untersucht wird. Sollte der Versender
der E-Mail angegeben haben, dass die zu versendende E-Mail ausschlieBlich tGiber eine sichere Verbindung
Ubermittelt werden darf - weil etwa sensible personenbezogene Daten Uibermittelt werden sollen -, so wird
die E-Mail nur Gbermittelt, wenn die Verbindung das gewilinschte Sicherheitsniveau aufweist. Ansonsten
wird die E-Mail nicht weitergeleitet und der Versender wird dariber informiert und sollte ein anderes
Kommunikationsmittel wahlen. Mit diesem Verfahren ist es beispielsweise nun moglich, dass ein Patient
(oder eine Gesundheitseinrichtung) vor dem Versand sensibler Gesundheitsdaten an eine Gesund-
heitseinrichtung angibt, dass die E-Mail ausschlieBlich dann Ubermittelt werden darf, wenn der
Ubermittlungsweg ausreichend abgesichert ist. Damit werden die Gesundheitsdaten geschiitzt und
Versender begehen keine ungewollten Datenschutzverletzungen.

5. Nachhaltigkeit/Verwertung/wissenschaftliche Arbeiten
Im Rahmen der Vorlaufforschung sind zwei wissenschaftliche Publikationen entstanden. [1] [2]

Die Studie zur Sicherheit im Gesundheitswesen wurde auch in der wichtigsten deutschsprachigen
Computerzeitschrift c’t ausfihrlich beschrieben. Dadurch wurden die Ergebnisse - und die Hinweise zur
richtigen Umsetzung - einer breiten Leserschaft bekannt gemacht. Prof. Dr. Ronald Petrlic hat die Ergeb-
nisse auBerdem bei der diesjahrigen Herbstkonferenz des BvD (Bundesverband der Datenschutz-
beauftragten) vorgestellt, um die Datenschutzbeauftragten in Unternehmen auf die Problematik hinzu-
weisen. Dessani und Petrlic haben auch einen Beitrag zur Sensibilisierung zu dem Thema fiir die BvD News
verfasst. Darlber hinaus sind die gewonnen Erkenntnisse in die Gesetzeskommentierungen von Petrlic
eingeflossen (Kommentierungen zur Datensicherheit im juris Praxiskommentar zum Elektronischen
Rechtsverkehr und im Beck-Kommentar zum Datenschutz im Internet).

Unter der Adresse https://www.mail-sicherheit.jetzt wurde von Dessani und Petrlic eine Website einge-
richtet, Gber die zum Thema E-Mail-Sicherheit informiert wird und auf der regelmaRig neue Tests von
Mailservern bereitgesellt werden, um ein aktuelles Lagebild zu liefern. Die Test-Infrastruktur wurde im
Rahmen der Vorlaufforschung aufgebaut.

Das Verfahren zur vorausgehenden Erkennung der Sicherheit des Ubermittlungswegs wird nun in Folge
weiterentwickelt und es wird angestrebt, im Rahmen eines Projekts mit einem Industriepartner dieses
Verfahren in die Praxis zu Uberfuhren.
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Zusammenfassung:

In diesem Vorlaufforschungsprojekt sollen kommerzielle Carbon Nanotubes (CNTs), die als
Agglomeratpulver anfallen, durch geeignete Additive funktionalisiert und vereinzelt werden, um sie in eine
Epoxidharzmatrix einzubetten. Die CNTs wurden in Losungen verschiedener aromatischer Molekiile mittels
Ultraschallbad dispergiert und die PartikelgroRenverteilung durch Lichtstreuung bestimmt. Es lieR sich eine
partielle Verschiebung der PartikelgroRen durch die Einwirkung der Additive zu kleineren Durchmessern
beobachten. Aufbauend auf den Ergebnissen wurden die CNTs in Losung mit aromatischen Molekilen
funktionalisiert und anschlieBend durch ein Dreiwalzwerk in ein Epoxidharz eingearbeitet. Die hergestellten
Komposite wurden mechanisch gepriift, eine Steigerung der Festigkeit war aber bislang nicht zu
beobachten. Wir vermuten, dass die Auflosung der CNT-Knauel und die Verhinderung der CNT-Re-
Agglomeration entscheidend fir die Wirksamkeit der Verstarkung ist.
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2. Ausgangslage

Im Lehrgebiet Makromolekulare Chemie und Kunststofftechnik der TH Nirnberg sind zwei Bereiche
kombiniert, die an Hochschulen und Universitaten lblicherweise an unterschiedlichen Fakultaten behei-
matet sind. An Raumlichkeiten stehen Laboratorien fiir die Synthese und Analyse von Polymeren, fir die
Verarbeitung und Prifung von Kunststoffen sowie ein Labor fir Mikroskopie zur Verfigung.

Es konnen alle gangigen Polymere und Additive synthetisiert und analysiert werden (GPC, Spektroskopie,
Viskosimetrie, thermische Analyse). Eine anschlieRende Aufbereitung der Polymere und Verarbeitung der
Formmassen (Walzwerk, Presse, Extruder, Spritzgussmaschine) ermoéglicht die Herstellung von Kunst-
stoff-Priufkorpern. Diese konnen dann mit unterschiedlichen Methoden charakterisiert werden (Licht- und
Elektronenmikroskopie, Thermoanalyse, mechanische Prifung). Das Personal besteht aus zwei
Forschungsprofessoren, dem Laboringenieur und drei weiteren, mit Drittmitteln finanzierten Chemikern/-
innen. Neben Industrieauftragen (Entwicklungsprojekten, Schadensanalysen) wird auch an staatlichen
Forderprojekten gearbeitet. In den letzten Jahren lief das durch das Luftfahrtforschungsprogramm des
BMWi geforderte Projekt ,Hochfeste Verbundkunststoffe auf der Basis von Carbonfasern, Carbon-
Nanotubes und neuartigen Additiven fir die Luftfahrt (CaLEnA)“. Dieses wurde 2014 durch die
Vorlaufforschung der Hochschule ermdéglicht und endete im Mai 2022. Weitere Forschungsschwerpunkte
liegen im Recycling von faserverstarkten Duromeren und dem 3D-Druck von harzbasierten Kunststoffen
fur dentale Anwendungen. Carbon Nanotubes (CNTs) sind eine Modifikation des Kohlenstoffs, die aufgrund
ihres strukturellen Aufbaus eine besonders hohe mechanische Festigkeit von bis zu 30.000 MPa aufweisen.
Aufgrund der geringen Dichte von 1,3 g/cm® und der hohen Wirksamkeit als Fullstoff bei geringen
Gewichtsanteilen sind solche Carbon-Nanopartikel pradestiniert zur Verstarkung von Kunststoffen. So
konnten neue hochfeste Materialien fir den immer wichtiger werdenden Leichtbau entstehen.

Der praktische Einsatz von CNTs als Fillstoff erweist sich jedoch als schwierig. Aufgrund von hohen
van-der-Waals-Kraften zwischen den Carbon-Partikeln und den inkompatiblen Wechselwirkungen
zwischen CNTs und der Kunststoffmatrix neigen die Materialien zu einer ausgepragten Agglomerat-
Bildung (siehe REM-Aufnahme in Abbildung 1). Agglomerierte Teilchen werden vom Kunststoff nur
unvollstandig benetzt und konnen die mechanischen Eigenschaften des Polymers sogar verschlechtern.
Folglich sind die Schlisselfaktoren fiir die effektive Anwendung der neuen Kohlenstoffmaterialien in
Kunststoffcompounds die Dispergierung der Teilchen zu Einzelpartikeln und die gute Wechselwirkung
zwischen Polymermatrix und Kohlenstoff-Flllstoff. Ein mogliches Verfahren stellt die nicht kovalente
Funktionalisierung dar. Hierzu wurde ein Phasenvermittler-Additiv verwendet, das sowohl mit den CNTs als
auch mit dem Kunststoff sehr gute Wechselwirkungen zeigt. Die Arbeitsgruppe um Prof. Dr. rer. nat. Gerd
Wehnert hat auf diesem Gebiet einen innovativen Losungsansatz ausgearbeitet, der bereits zum Patent (DE
10 2015 102 553) angemeldet wurde [1]. Spezielle Elektronenmangel-Aromaten, die komplementare
Quadrupol-Momente ausbilden, konnen besonders starke Wechselwirkungen mit der CNT-Oberflache
eingehen. Zu diesen sogenannten m-m-Wechselwirkungen zwischen Aromaten und kondensierten
aromatischen Systemen sind verschiedene Publikationen zu finden [2], [3]. Die Funktionalisierung der CNTs
soll in diesem Projekt nicht-kovalent Gber m-m-Wechselwirkungen erreicht werden. Das heit, die CNTs
werden nicht chemisch an die Additiv-Molekiile gebunden. Dadurch soll sichergestellt werden, dass keine
Beeintrachtigung der mechanischen Eigenschaften der CNTs eintritt. In der Regel erfolgt die nicht-
kovalente Funktionalisierung durch eine Behandlung mit Ultraschall in Losung, Zentrifugation und
anschlieBende Filtration. Die Einwirkung mit Ultraschall soll die CNT-Agglomerate aufspalten und so die
Nanordhren voneinander trennen. Ein geeignetes Additiv wiirde sich dann zwischen den CNTs anlagern und
eine Reagglomeration unterbinden [4], [5].

126 Schriftenreihe der Technischen Hochschule Niirnberg Georg Simon



C-Mat - Carbon-nano-verstarkte

3. Ziele des Forschungsprojekts

Ziel des Forschungsprojekts war es, die CNTs vor der Einarbeitung in eine Epoxidharzmatrix durch ein spezi-
elles Quellungsreagenz in einzelne CNTs zu separieren. In einem ersten Schritt wurden unterschiedliche
Quellungsreagenzien getestet und ein Quellungsverfahren ausgearbeitet. Die Charakterisierung der Sepa-
ration in einzelne CNTs sollte durch PartikelgroBenbestimmung erfolgen. Im zweiten Schritt war die
mechanische Dispergierung der funktionalisierten und vereinzelten CNTs mittels Dreiwalzwerk in eine
Epoxidharzmatrix geplant. Das Additiv soll chemisch an die Harzmatrix gebunden werden, um eine
Verankerung der CNTs in der Matrix sicherzustellen. Nach der Aushartung wurden Prifkorper hergestellt,
aus denen sich die Festigkeit und das E-Modul bestimmen lieRen. Schlussendlich sollte eine wirksame
Ubertragung der mechanischen Eigenschaften auf die Matrix erfolgen.

Schriftenreihe der Technischen Hochschule Niirnberg Georg Simon 127



C-Mat - Carbon-nano-verstarkte

4. Herangehensweise und Forschungsergebnisse

CNTs weisen einzigartige mechanische, elektrische und thermische Eigenschaften auf. CNTs sind - che-
misch gesehen - groRe, kondensierte aromatische Systeme, die zu einer Réhre zusammengerollt sind. Eine
Einarbeitung von CNTs in eine Polymermatrix konnte zu qualitativ hochwertigen Kompositen fiihren, die
eine breite Anwendung vom Automobilbereich bis hin zur Luft- und Raumfahrt ermoglichen wiirden. Trotz
vorheriger Bemuhungen sind derartig hergestellte Komposite den bisherigen theoretischen Vorstellungen
noch weit unterlegen und haben nur geringfligige Verbesserungen gegeniiber den unmodifizierten Poly-
meren gezeigt. Die Probleme, die einer signifikanten Verbesserung der Eigenschaften im Weg stehen, sind
zum einen die zum Teil schlechten Wechselwirkungen der Polymer-CNT-Grenzflachen sowie die Neigung
der CNTs zur Agglomeration. Die starken van-der-Waals-Krafte zwischen den Rohren sowie deren Kriim-
mung, die zu einer Verfilzung fiihren, machen die gleichmaRige Verteilung der CNTs in Polymeren zu einer
groRen Herausforderung. Die Agglomerate sind nicht dazu in der Lage, die mechanischen Einwirkungen auf
das Komposit vollstédndig aufzunehmen und fihren im Gegenteil zu einer Schwachung des Materials. Eine
effiziente Dispergierung und Stabilisierung der Partikel in der Matrix ist deshalb eine Voraussetzung zur
Herstellung eines Epoxid-CNT-Komposits.

Um die genaue Morphologie der CNTs zu untersuchen, wurden Aufnahmen mit dem Rasterelektronen-
mikroskop gemacht. In diesem Projekt wurden CNTs der Firma Nanocyl (Sambreville, Belgien) verwendet
(NC7000°).

Abbildung 1: CNTs in 3000-facher VergréBerung. Bild: Christoph Bittner

Bei einer 3000-fachen VergroRerung sind die CNT-Agglomerate sehr gut zu erkennen. Die Agglomerate
haben einen Durchmesser von bis zu 100 pm. Bei einer noch starkeren VergréRerung lassen sich die einzelnen
Carbon-Nanotubes erkennen (Abbildung 2).
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Abbildung 2: CNTs mit 25000-facher VergréBerung. Bild: Christoph Bittner

Es ist deutlich zu erkennen, dass die CNTs nicht wie in der Modellvorstellung als gerade Rohren vorliegen,
sondern vielmehr knauelartige Strukturen bilden. Beglinstigt werden diese Knauel durch die starke
Schlaufenbildung einzelner CNTs, wie es in Abbildung 2 deutlich zu erkennen ist. Die gekrimmte Struktur
der einzelnen CNTs lasst auch darauf schlieBen, dass diese nicht vollstandig sp?-hybridisiert sein konnen.
Lagen ausschlieRlich sp?-hybridisierte Bindungen zwischen den Kohlenstoffatomen vor, ware eine Drehung
der Bindung nicht moglich, sodass Krimmungen der Rohren ausgeschlossen sein sollten.

Die Erkenntnisse aus den Elektronenmikroskop-Aufnahmen waren somit von groBer Bedeutung, da die
Modellstruktur der CNTs nicht bestatigt werden kann und sich somit die Auflosung der CNT-Knauel bis zur
Vereinzelung als deutlich schwieriger erweist als zunachst angenommen.

In vorherigen Forschungen im Labor der Makromolekularen Chemie an der Technischen Hochschule
Nirnberg Georg Simon Ohm wurde bereits das Dispersionsverhalten von CNTs untersucht. So hat O. Repp
zum Beispiel festgestellt, dass Elektronenmangelverbindungen sehr starke Wechselwirkungen zu den
Kohlenstoffnanorohren ausgebildet haben, die zu einer verstarkten Agglomeration und Sedimentation
fuhrten. Aromaten mit Elektronenliberschuss sind jedoch in der Lage, die CNT-Dispersion zu stabilisieren,
sodass es zu keiner Sedimentation kommt [6]. Aromaten mit +|- oder +M-Substituenten, die diesen
Elektronenlberschuss bewirken, sollen deshalb als mogliche Verbindungen zur Funktionalisierung von
CNTs untersucht werden.

4.1 Untersuchungen zur PartikelgroBenverteilung von CNT-Agglomeraten nach Ultraschall-
Dispergierung

Zunachst wurde der Einfluss verschiedener Aromaten auf die GroRe der CNT-Agglomerate untersucht.
Die Aromaten sollen sich dabei Uber n-n -Wechselwirkungen an die CNTs anlagern. Unserer Annahme
zufolge storen die Aromaten die Wechselwirkung zwischen den Nanorohren. Daher missten sich die
Abstande untereinander vergroRern, wobei eine Zunahme der AgglomeratgroRe zu erwarten ware. Durch
die Behandlung mit Ultraschall sollten sich dann graduell kleinere Agglomerate oder optimalerweise
einzelne CNTs herauslosen.
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Abbildung 3: Strukturformeln von Phenol, Nitrophenol und Nitrobenzol von links nach rechts).
Bild: Christoph Bittner

Es wurden mehrere Aromaten verwendet, die Substituenten mit verschiedenen mesomeren Effekten
aufweisen. Die Auswahl fiel auf Phenol, Nitrophenol und Nitrobenzol.

Die Hydroxidgruppe des Phenols Ubt tber die freien Elektronenpaare am Sauerstoff einen +M-Effekt auf
den aromatischen Ring aus. Es handelt sich deshalb um einen Elektronentberschussaromaten. Die
Nitrogruppe des Nitrobenzols dagegen bewirkt einen starken -M-Effekt. Daher liegt hier ein Elektronen-
mangelaromat vor. Das Nitrophenol, das beide funktionellen Gruppen besitzt, hat eine Elektronendichte,
die zwischen den beiden anderen Aromaten liegt. Zudem ware aufgrund der unterschiedlichen
elektronischen Effekte ein starkes Quadrupolmoment zu erwarten. Diese drei einfachen Aromaten weisen
eine Bandbreite der Elektronendichte im aromatischen Ring auf, die sich unterschiedlich auf die CNT-
Wechselwirkungen auswirken sollte.

Bei diesen Versuchen wurde festgestellt, dass Dispersionen mit Phenol eine bessere Stabilitat aufweisen
als die mit anderen Aromaten. Deshalb wurde eine Dispersion mit 1,2,3-Trihydroxybenzol (Pyrogallol)
hergestellt, das Uber drei benachbarte OH-Gruppen verfligt und dadurch noch elektronenreicher ist als
Phenol.

Dispersionen aus CNTs und Losungen der Aromaten wurden im Losemittel N-Methylpyrrolidon hergestellt.
Es wurden jeweils 0,05 mmol des jeweiligen Aromaten in 50 ml gelost, um eine Konzentration von
0,01 moleL" zu erhalten. Zu den Lésungen wurden im Anschluss 10 mg der CNTs gegeben. Im Anschluss
erfolgte zehn Minuten eine Dispergierung im Ultraschallbad bei maximaler Leistung von 215 W. Bereits bei
der visuellen Betrachtung Uber einen langeren Zeitraum konnte festgestellt werden, dass die Aromaten
unterschiedliche Wirkungen auf die Dispersionen auslbten.

; frisch dispergierte
Nitrobenzol Referenz ohne Aromat

Phenol Nitrophenol

Abbildung 4: CNT-Dispersionen in N-Methylpyrrolidon mit (von links nach rechts) Phenol, Nitrophenol und Nitrobenzol, eine Woche
nach der Dispergierung. Rechts auBen ist eine frisch hergestellte Dispersion ohne Aromaten. Bild: Herbert Schlachter
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Der Vergleich der Dispersionen zeigt, dass bei Wechselwirkungen mit Aromaten mit der elektronen-
ziehenden Nitrogruppe eine deutliche Neigung zur Sedimentation auftritt. Beim Phenol mit einer elektro-
nenschiebenden Gruppe zeigt sich hingegen eine lichtundurchlassige Dispersion, ahnlich der Referenz die
nur in reinem Losemittel dispergiert wurden.

Bei diesen Versuchen wurde festgestellt, dass Dispersionen mit Phenol eine bessere Stabilitat aufweisen
als die anderen Aromaten. Deshalb wurde eine Dispersion mit 1,2,3-Trihydroxybenzol (Pyrogallol) herge-
stellt, das Gber drei benachbarte OH-Gruppen verfligt und dadurch noch elektronenreicher ist als Phenol.

OH
HO OH

Abbildung 5: Strukturformel von Pyrogallol. Bild: Christoph Bittner

Um die PartikelgroBenverteilung zu messen, wurden DLS-Messungen durchgefiihrt (DLS = Dynamische
Lichtstreuung). Die Messungen erfolgten mit einem Litesizer 500 der Firma Anton Paar (Graz, Osterreich)
in den Laboratorien fir Physikalische Chemie.

Fir jede Dispersion wurden insgesamt zwei Messungen durchgefihrt. Fur die erste Messung wurde die
Dispersion direkt nach der Behandlung im Ultraschallbad mit einem Spritzenfilter mit einer Porengrofe von
200 nm gefiltert. Die zweite Messung wurde ungefiltert durchgefihrt, dafiir musste die Dispersion aber in
der Quarzkuvette 1:1 mit Losemittel verdinnt werden. Dazu wurde erst 1,5 ml des reinen Losemittels und
dann 1,5 ml der Dispersion mit einer Einwegspritze eingeflllt. So wurde sichergestellt, dass die Konzen-
tration der CNTs nicht zu hoch war, was die Messung gestort hatte.

Hintergrund der zwei Messungen war, dass die Intensitat des gestreuten Lichtes stark von der Partikel-
groBe abhangt. GroBe Partikel streuen deutlich mehr Licht als kleine, was dazu fihren kann, dass die
kleinen Partikel durch das Signal der groRen Giberdeckt werden. Die gefilterte Dispersion sollte deshalb die
PartikelgroRenverteilung unterhalb von 200 nm wiedergeben, wahrend die ungefilterte Dispersion einen
Gesamtiberblick geben sollte.
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Abbildung 6: PartikelgréBenverteilungen der filtrierten Proben. Bild: Christoph Bittner

Bei der Untersuchung der filtrierten Proben (@ <200 nm) zeigte sich bei allen Dispersionen ein ahnlicher
Modalwert. Der durchschnittliche Partikeldurchmesser aller Dispersionen betrug ca. 60 nm. Die relative
Haufigkeit der Partikel nahm bei Zugabe von Phenol, Nitrophenol und Pyrogallol, also bei Aromaten mit
elektronenschiebenden Gruppen, zu.

Aus dem hydrodynamischen Durchmesser kann aber darauf geschlossen werden, dass es sich hier um
einzelne CNTs handelt. Der vom Gerat angegebene Durchmesser ist der einer Kugel, deren Volumen dem
der gemessenen Partikel gleichkommt. Die mittleren MaBe der CNTs sind laut Hersteller 9,5 nm fiir den
Durchmesser d und 1,5 pym fiir die Lange . Unter der Annahme, dass die Rohren perfekt gerade sind, kann

2
V=;T-(g) -

das Volumen V eines Zylinders berechnet werden.

Far das Volumen ergibt sich damit 1,06 ¢ 10* um3. Wird dieses Volumen fir eine Kugel eingesetzt, kann der
Aquivalentdurchmesser der volumengleichen Kugel berechnet werden:

—_—

g=33. Y,
Vi o

Der Durchmesser d betragt mit dem vorher berechneten Volumen rund 0,059 pm bzw. 59 nm, was gut mit

den gemessenen hydrodynamischen Durchmessern aus Abbildung 6 korreliert. Komplett vereinzelte CNTs

sollten also in der DLS-Analyse naherungsweise einen hydrodynamischen Durchmesser von 59 nm auf-
weisen.

Bei den ungefilterten Proben teilen sich die hydrodynamischen Partikeldurchmesser auf und verschieben
sich sowohl zu hoheren als auch zu niedrigeren Werten. Nachfolgend werden die einzelnen Partikel-
groBenverteilungen angefiihrt und interpretiert.
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Abbildung 7: PartikelgréBenverteilung der CNTs im Lésemittel (NMP) und unter Einwirkung von geléstem Pyrogallol. Bild: Christoph
Bittner

Die blaue Verteilungskurve zeigt die PartikelgroBenverteilung der CNT-Agglomerate in reinem Losemittel
NMP. Der Modalwert, also die PartikelgroRRe, die am haufigsten auftritt, liegt bei 360 nm.

Zunachst betrachten wir Pyrogallol, die Verbindung mit dem groBten Elektroneniiberschuss. Wird diese der
Dispersion zugesetzt, kann eine Aufteilung der PartikelgroRenverteilung zu einer bimodalen Verteilungs-
kurve beobachtet werden. Die Partikeldurchmesser nehmen bei einem Teil zu, der Modalwert betragt dann
650 nm. Der kleinere Peak bedeutet eine Abnahme des Modalwerts auf 90 nm. Die Zunahme konnte durch
eine Quellung der Agglomerate gedeutet werden, wohingegen die Abnahme der Partikeldurchmesser dem
Herauslosen kleinerer Agglomerate zuzuordnen ware. Es ist somit festzustellen, dass der Elektronen-
Uberschuss-Aromat Pyrogallol einen Einfluss auf die Partikeldurchmesser der CNT-Agglomerate ausibt.
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Abbildung 8: PartikelgréBenverteilung der CNTs im Lésemittel (NMP) und unter Einwirkung von geléstem Phenol. Bild: Christoph
Bittner

Die blaue Verteilungskurve zeigt wieder die PartikelgroRenverteilung der CNT-Agglomerateinreinem Lose-
mittel NMP mit einem Modalwert von 360 nm.

Phenol ist im Vergleich zu Pyrogallol ein Aromat mit schwacherem Elektronentberschuss. Wird Phenol der
Dispersion zugesetzt, kann eine Aufteilung der PartikelgroBenverteilung zu einer multimodalen Vertei-
lungskurve beobachtet werden. Es tritt hier noch ein dritter Peak mit einem Modalwert von 3800 nm auf; die
relative Haufigkeit liegt hier allerdings bei unter 1%.

Die beiden anderen Peaks ahneln denen der Verteilung, die bei Pyrogallol beobachtet wurde. Die Partikel-
durchmesser nehmen teilweise wieder zu bis zum Modalwert von 590 nm. Der kleinere Peak bedeutet
wieder eine Abnahme des Modalwerts auf 90 nm. Die Zunahme konnte hier ebenfalls durch eine Quellung
der Agglomerate gedeutet werden, wahrend die Abnahme der Partikeldurchmesser dem Herauslosen
kleinerer Agglomerate zuzuordnen ware. Auch der Elektroneniiberschuss-Aromat Phenol zeigt einen
Einfluss auf die Partikeldurchmesser der CNT-Agglomerate. Im Vergleich zum Pyrogallol gibt es aber nur
graduelle Unterschiede, was darauf hindeuten wiirde, dass die Starke des Elektronentiberschusses keinen
entscheidenden Einfluss auf die Partikeldurchmesser hat.
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Abbildung 9: PartikelgréBenverteilung der CNTs im Lésemittel (NMP) und unter Einwirkung von geléstem Nitrobenzol. Bild: Christoph
Bittner

Die blaue Verteilungskurve zeigt auch hier die PartikelgroRenverteilung der CNT-Agglomerate in reinem
Losemittel NMP mit einem Modalwert von 360 nm.

Nitrophenol hat im Vergleich zu Pyrogallol oder Phenol neben der elektronenschiebenden Alkoholgruppe
auch eine elektronenziehende Nitrogruppe und ist somit ein Aromat mit ausgepragten positiven und nega-
tiven Ladungsschwerpunkten, was zu einem ausgepragten Quadrupolmoment fiihren sollte. Wird Nitro-
phenol der Dispersion zugesetzt, zeigt sich eine Verbreiterung der PartikelgroRenverteilung. Eine
Aufteilung der PartikelgroRenverteilung wie bei den reinen Elektroneniiberschuss-Aromaten kann nicht
beobachtet werden. Das wiirde bedeuten, dass sich durch die elektronenschiebende und die elektronen-
ziehende Gruppe im gleichen Molekiil die elektrostatischen Effekte aufheben und dieses deshalb weniger
stark auf die Agglomerate einwirkt.
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Abbildung 10: PartikelgréBenverteilung der CNTs im Lésemittel (NMP) und unter Einwirkung von geléstem Nitrobenzol. Bild: Christoph
Bittner

Die blaue Verteilungskurve zeigt wieder die Referenz der CNT-Agglomerate in reinem Losemittel NMP mit
einem Modalwert von 360 nm.

Nitrobenzol ist ein reiner Elektronenmangel-Aromat. Wirkt dieser auf die CNT-Agglomerate ein, konnen
ahnliche Beobachtungen wie bei den Elektroneniiberschuss-Aromaten Pyrogallol und Phenol gemacht
werden.

Wird Nitrobenzol der Dispersion zugesetzt kann eine Aufteilung der PartikelgroBenverteilung zu einer
bimodalen Verteilungskurve beobachtet werden. Im Vergleich zum Pyrogallol verschieben sich die Parti-
kelgroBen weniger stark zu kleineren Durchmessern. Der Modalwert des Peaks lag hier bei 200 nm, beim
Pyrogallol und bei Phenol waren es 90 nm.

Die Verschiebung zu groReren Partikeldurchmesser reicht bis zu einem Modalwert von 1500 nm, womit die
groBten Agglomerate aller Dispersionen gemessen wurden. Das wirde auch mit den Sedimentations-
versuchen aus Abbildung 4 korrelieren. Hier zeigte die Nitrobenzol-Dispersion die starkste Sedimentation.
Die groReren Partikel sinken leichter zu Boden. Moglich ware hier auch, dass die Partikel durch die adhasive
Wechselwirkung mit dem Nitrobenzol miteinander ,verklebt“ werden und so die Partikelgroe zunimmt.

AbschlieBend kann zu den PartikelgroBenverteilungen gesagt werden, dass sowohl Elektronentberschuss-
Aromaten als auch Aromaten mit Elektronenmangel eine Auswirkung auf die PartikelgroRen haben. Heben
sich die Effekte auf, wie bei Nitrophenol, zeigt sich lediglich eine Verbreiterung der Verteilung. Bei
Einwirkung des Elektronenmangel-Aromaten Nitrobenzol nimmt die PartikelgroRe am starksten zu,
wodurch es auch zu einer raschen Sedimentation nach der Dispergierung mit Ultraschall kommt (Abbildung
4). Das konnte auf eine starke adhasive Wechselwirkung zwischen den CNT-Agglomeraten und dem
Nitrobenzol hindeuten, wodurch sich die Agglomerate durch n-Stacking miteinander verbinden kénnen.

Fir eine homogene Einarbeitung der CNTs in eine Epoxidharzmatrix kénnten Elektroneniberschuss-
Aromaten eingesetzt werden, da es hier nach der Dispersion hier zu einer Verkleinerung der Partikel-
durchmesser kommt, beim Pyrogallol und Phenol konnten Partikel um den Modalwert von 90 nm gemessen
werden. Der Aquivalentdurchmesser der volumengleichen Kugel vereinzelter CNTs betragt 59 nm, bei
einer Filtration der Partikel @ >200 nm konnen diese Partikeldurchmesser bei allen Dispersionen gemessen
werden.
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Es wurden zudem REM-Aufnahmen der CNTs aus einer Phenoldispersion gemacht. Dafiir wurden die CNTs
in einer 0,01 molaren Lésung von Phenol in DMF mit einer Ultraschall-Sonotrode UP400St des Herstellers
Hielscher Ultrasonics GmbH (Teltow, Deutschland) im Dauerbetrieb flir 10 min bei einer Leistung von 9 W
dispergiert und anschlieBend auf einen Probenteller getropft und das Losemittel abgezogen.

Abbildung 11: CNTs nach Dispergierung in Phenollésung 50 000- fache VergroBerung. Bild: Christoph Bittner

Es ist zu erkennen, dass die CNTs noch immer in Netzwerken miteinander verschlauft sind. Die hellen
Flachen sind Phenolkristallen oder Katalysatorpartikeln zuzuordnen.

4.2 Herstellung von Epoxidharz/CNT-Kompositen mit dem Dreiwalzwerk

Im weiteren Verlauf des Projektes sollten Epoxid/CNT-Komposite hergestellt werden. Dabei wurden die
CNTs mit verschiedenen Aromaten funktionalisiert. Es wurden die Elektronentberschussaromaten
Diaminobenzolund Melamin und 4-Nitroanilin als Aromat mit einer elektronenziehenden und einer elektro-
nenschiebenden Gruppe verwendet. Die CNTs wurden in einer Losung dieser Aromaten in Chloroform
mittels Ultraschallbad 30 min dispergiert, anschlieBend 24 h gelagert und danach Uber einen Blichner-
trichter abfiltriert und dabei mit weiterem Losemittel gewaschen. Zur Trocknung wurden die CNTs
anschlieBend fiir 24 h bei 40 mbar und 40 °C Vakuumschrank gelagert. Nach der Funktionalisierung wurde
eine Gewichtszunahme der CNTs um 20 % ermittelt.
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Abbildung 12: Strukturformeln von Melamin, Diaminobenzol und Nitroanilin
(von links nach rechts). Bild: Christoph Bittner
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Zur Funktionalisierung der CNTs wurden Amine gewahlt, um eine zusatzliche kovalente Einbindung der
Aromaten in die Epoxidharzmatrix zu ermoglichen. Amine werden auch als Harter von Epoxidharzen einge-
setzt. Melamin und Diaminobenzol sind Elektroneniiberschussaromaten. Nitroanilin besitzt eine elektro-
nenschiebende Aminogruppe sowie eine elektronenziehende Nitrogruppe. Nach Trocknung der funktio-
nalisierten CNTs wurden diese gemorsert, um die nach der Vakuumfiltration entstandenen Agglomerate
aufzubrechen.

Die funktionalisierten CNTs wurden zu 0,5 % mit dem Epoxidharz ECC und dem Harter HHPA gemischt. Die
Homogenisierung der Suspension erfolgte mit einem Dreiwalzwerk vom Typ Exakt G-Line 50 | (Exakt
Advanced Technologies GmbH, Norderstedt). Am Dreiwalzwerk wurde ein minimaler Walzenspalt von 10 um
eingestellt. Es wurde zudem eine Referenzkomposit mit unbehandelten CNTs hergestellt.

Q o
/

O

Abbildung 13: Die Epoxidharzkomponente ECC (rechts) (3,4-Epoxycyclohexylmethyl-3’,4’-epoxycyclohexancarboxylat) und der
Harter HHPA (links) (Hexahydrophthalsaureanhydrid). Bild: Christoph Bittner

Die erhaltenen Dispersionen wurden anschlieBend ausgehartet und es wurden Prifkorper zur Dreipunkt-
Biegepriifung ausgesagt und geschliffen. Die Biegeprifung erfolgte an einer Prifmaschine Z010 TN

ProLine der Firma Zwick Roell (Ulm, Deutschland). Es wurde in Anlehnung an die Norm DIN EN ISO 178
gepruift.

Die Auswertung der mechanischen Prifung zeigte keine Verbesserung der mechanischen Eigenschaften.
Die Ergebnisse sind in Abbildung 14 und 15 dargestellt. Grund dafiir konnte sein, dass die CNTs durch den
Walzenspalt von 10 um nicht ausreichend dispergiert wurden. Die hohen Standardabweichungen bei den
ermittelten Bruchspannungen kénnen auf Lunker in der Harzmatrix zurlickzufiihren sein, die durch das
Einwalzen der CNTs entstanden sind.

Es wurden REM-Aufnahmen der Bruchkanten angefertigt, um eine Aussage Uber die Dispersionsglte
treffen zu konnen.
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Abbildung 14: E-Moduln der hergestellten Komposite sowie des Reinharzes. Bild: Christoph Bittner
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Abbildung 15: Bruchspannungen der hergestellten Komposite und des Reinharzes. Bild: Christoph Bittner
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Abbildung 16: REM-Aufnahmen der Epoxid-/CNT-Komposite. Bild: Christoph Bittner

Die REM-Aufnahmen zeigen die inhomogene Verteilung der CNTs in der Harzmatrix. Es gibt Bereiche, in
denen die CNTs zu héheren Anteilen auftreten - zu erkennen an den weien Punkten, die sich von der
grauen Harzmatrix abheben. In groRen Teilen der Harzmatrix sind jedoch gar keine CNTs zu finden. Die
CNT-Agglomerate konnen so als Fehlstellenin der Harzmatrix wirken und die mechanischen Eigenschaften
des Reinharzes schwachen. Nur eine homogene Verteilung vereinzelter CNTs konnte eine Verstarkung des
Komposits bewirken. Es ist zudem ersichtlich, dass die Funktionalisierung der Partikel in diesem Herstel-
lungsverfahren keinen Einfluss auf die Dispersionsgtite hat.

Die Funktionalisierung der CNTs in einer Losung der Aromaten flhrt bei nachtraglicher Dispergierung mit
einem Dreiwalzwerk ohne Kraftmodus nicht zu einer gewiinschten Verstarkung. Die funktionalisierten
CNTs liegen genau wie die unbehandelten CNTs in der Harzmatrix als Agglomerate vor. Fir weitere
Versuche ware ein Dreiwalzwerk mit Kraftmodus notwendig, um die Agglomerate weiter aufzubrechen. Eine
Vereinzelung der CNTs in Losung konnte durch Elektroneniliberschussaromaten erfolgen, die Partikel-
groRenverteilungen zeigen eine Verschiebung der Partikeldurchmesser zu niedrigeren Werten. Werden die
CNTs nach einer Funktionalisierung in einem Losemittel abfiltriert, kommt es moglicherweise wieder zur
Reagglomeration.
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5. Nachhaltigkeit/Verwertung/wissenschaftliche Arbeiten

Bisher ist es nicht gelungen, die CNTs homogen in eine Kunststoffmatrix einzubetten. Aromatische
Molekile mit Elektroneniiberschuss sind aber in der Lage, die CNT-Agglomerate teilweise aufzulosen, wie
die Messungen der PartikelgroRenverteilung gezeigt haben.

Es sollten in weiteren Experimenten CNTs anderer Hersteller untersucht werden. Diese waren zunachst
wieder durch Rasterelektronenmikroskopie auf ihre Morphologie zu untersuchen. Weniger stark ver-
knauelte CNTs wirden eine deutlich bessere Ausgangslage fir die Einarbeitung in eine Kunststoffmatrix
bieten.

Des Weiteren waren Versuche notwendig, bei denen die Dispergierung der CNTs in der Epoxidharzmatrix
auch in Losung stattfindet. Das verwendete Harz hat eine hohe Viskositat, was die Vereinzelung der CNTs
erschwert. Die Viskositat steigt mit jedem weiteren Durchgang am Dreiwalzwerk weiter an. In Lésung
konnten die CNTs ahnlich wie bei den Versuchen zur PartikelgroBenverteilung durch Ultraschall desagglo-
meriert werden. Hier kommt vor der Aushartung mit der Entfernung des Lésungsmittels allerdings ein
weiterer verfahrenstechnischer Schritt hinzu. Fir eine effektive Verstarkung von Kunststoffen durch CNTs
sind somit weitere Arbeiten notwendig. Allerdings ware wohl nach Entfernen des Losemittels und einer
neuen Dispergierung der CNTs in einem Epoxidharz ein Dreiwalzwerk mit Kraftmodus notwendig, um die
Partikel homogen zu verteilen. Ein Dreiwalzwerk mit Kraftmodus ist bislang weder im Lehrgebiet Makro-
molekulare Chemie noch in der Fakultat AC vorhanden.

Wesentliche Erkenntnisse dieses Vorlaufforschungsprojektes sind:

1) CNTskonnen als stark verschlaufte und verknauelte Aggregate vorliegen.

2) Verschlaufte CNTs lassen sich mit einem Dreiwalzwerk ohne Kraftmodus nicht so in ein
Epoxidharz einarbeiten, dass dadurch eine mechanische Verstarkung erfolgt.

3) Mit niedermolekularen Elektroneniiberschuss-Aromaten lassen sich verschlaufte CNTs in
Losemitteln zumindest teilweise vereinzeln.

4) Das nachste Ziel muss sein, ein Verfahren zu entwickeln, mit dem sich verschlaufte CNT-
Aggregate entwirren und vereinzeln lassen. Hierzu gibt es neue Ansatze.

Die erzielten Resultate sollen in einem Vortrag auf der nachsten Nano-Carbon-Tagung in Wirzburg
prasentiert werden. Eine Anmeldung dazu ist erfolgt.
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