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Liebe Leserinnen und Leser,

die auf unserer Erde verfiigbaren Ressourcen effi-
zient zu nutzen, ist eine - wenn nicht sogar die - Zu-
kunftsaufgabe. Der Nachhaltigkeitsgedanke ist dabei
kein Selbstzweck, sondern eng mit Kostensenkung und
Wettbewerbsvorteilen verkniipft. Die Ressourceneffi-
zienzpolitik der Bundesregierung soll dazu beitragen,
unsere globale Verantwortung fur die 6kologischen und
sozialen Folgen der Ressourcennutzung wahrzuneh-
men. Ziel muss dabei sein, weniger Rohstoffe effizienter
zu nutzen. Wir sind mit der Forderinitiative ,MatRes-
source - Materialien fiir eine nachhaltige Industrie und
Gesellschaft” des Bundesministeriums fiir Bildung und
Forschung (BMBF) diesem Ziel ein kleines Stiick nédher
gekommen.

Es wurden 44 Verbundprojekte mit knapp 70 Millionen
Euro gefordert. Eine gute Investition in die Zukunft.

Als wir 2012 die Initiative ,MatRessource” gestartet ha-
ben, wollten wir vorhandene Ressourcen durch Mate-
rialinnovationen besser nutzen. Die Abhidngigkeit von
Rohstoffimporten sollte dauerhaft verringert werden
und gleichzeitig sollte die internationale Wettbewerbs-
fahigkeit durch Senkung von Energie- und Materialkos-
ten verbessert werden.

Diese hochgesteckten Ziele konnten zu weiten Teilen
erreicht werden. Und nicht nur das; unsere Erwartun-
gen wurden in einigen Bereichen sogar tibertroffen.

Wie bei einem grofien Puzzle hat jedes einzelne Projekt
ein Stiick dazu beigetragen unsere Welt ein bisschen
besser — namlich effizienter und umweltfreundlicher -
zu machen. Dies ist dem Einsatz von allen Beteiligten zu
verdanken.

Sechs Jahre lang sind Partner zusammenzuwachsen
und haben gemeinsam neue Visionen entwickelt. Ich
freue mich sehr, dass dieses Engagement tiber die For-
derinitiative hinaus andauert!

Dr.-Ing. Joachim Kloock
Referat 523: Werkstoffinnovationen, Batterie; HZG, KIT

Bundesministerium fiir Bildung und Forschung
(BMBF)
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1ZUSAMMENFASSUNG

1  Zusammenfassung

Mit der Forderinitiative ,MatRessource - Materiali-
en fiir eine ressourceneffiziente Industrie und Gesell-
schaft“ hat das Bundesministerium fir Bildung und
Forschung (BMBF) insgesamt 44 Verbundprojekte be-
stehend aus 280 Einzelvorhaben mit 220 Projektpart-
nern an der Schnittstelle zwischen Materialwissen-
schaft, Werkstofftechnik und Ressourceneffizienz tiber
einen Zeitraum von 2012 bis 2019 gefordert. Die thema-
tische Bandbreite der mit rund 70 Mio. Euro bei insge-
samt 115 Mio. Euro Gesamtkosten geférderten Projek-
te erstreckte sich tiber verschiedenste Materialsysteme
und Anwendungsfelder in drei gesetzten Schwerpunkt-
bereichen: ,Substitution und Materialeffizienz*, ,, Korro-
sionsschutz“ und ,Katalyse und Prozessoptimierung®
Gemeinsames Ziel aller Projekte war dabei die Erho-
hung der Ressourceneffizienz durch die zu entwickeln-
den Materiallosungen.

Die vorliegende, umfassende Abschlusspublikation
fasst die Ziele und Ergebnisse der MatRessource-Forde-

Substitution,

Materialeffizienz

© Substitution: W, Nb, V, Mo, Cr, Ni,
Co, Ta, Cu, Zn, Ce

® Recycling, Materialeffizienz und
Sekundarrohstoffentwicklung:
W, Co, Mo, Cr, Ga, TiC, Edelmetalle,
Se, Sb, Kontaktwerkstoffe (Ag),
Magnesiumblechwerkstoffe,
Sonderlegierungen

¢ Anwendungen: Flugtriebwerke,
Energietechnik, Werkzeug-,
Pumpen-, Maschinenbau,
Bauwesen, Elektromobilitit,
Wafersubstrate, Optoelektronik,
Solarzellen

Korrosionsschutz

® Beschichtungen, Schutz-
systeme und Verbindungs-
technik aus Polymeren,
keramischen und kohlen-
stoffhaltigen Werkstoffen

¢ Anwendungen: Anlagen
zur Energieerzeugung
(Offshore-Windenergie,
Biomasse) und der Zement-
industrie Automobile
(Warmumformstihle) Stahle o
im Anlagenbau (Abhitzekessel)
und in der Energietechnik
(Lager, Dichtungen) Miill-
verbrennungsanlagen
(Wéarmetauscher, Kessel)

rinitiative und der einzelnen Projekte zusammen. Nach
einer Einleitung in MatRessource und das Begleitvor-
haben MaRKT folgt in den Kapitel 3, 4 und 5 eine Dar-
stellung der einzelnen Projekte zu den drei genannten
Schwerpunktthemen. Die vielfdltigen Themenstellun-
gen der Projekte der MatRessource-Férdermafinahme
sowie ihre Anwendungsbereiche sind in Abbildung 1.1
dargestellt.

Die Ergebnisse der MatRessource-Fordermafinahme
wurden sowohl einem breiten Fachpublikum als auch
der allgemeinen Offentlichkeit prisentiert, u.a. auf der
Webseite www.matressource.de, in Form von Publika-
tionen zur Férdermaflinahme und bei Fachforen mit
Vortragsprogramm und teilweise begleitender Ausstel-
lung. Weiterhin stellten die einzelnen Projektverbiinde
ihre Ergebnisse in Form von Vortridgen und Postern auf
Fachtagungen sowie als wissenschaftliche oder techni-
sche Artikel in entsprechenden Fachzeitschriften dar.

Katalyse,

Prozessoptimierung

° Edelmetallsubstitution und
-einsparung in Katalysatoren

° Verbreiterung der Rohstoff-
basis

° Katalysatoren fiir Abgasreini-
gung (stationdr und mobil)

* Herstellung enantiomeren-
reiner Wirkstoffe durch
Biokatalysatoren

Polymerkatalyse

Schaltbare Katalysatoren fiir
Flissigphasenprozesse

Katalysatoren und Materialien
zur elektrochemischen Energie-
Umwandlung und regenerativen
Wasserstoffproduktion

Abbildung 1.1 Themenstellungen der MatRessource Projekte aufgeteilt in die drei Hauptbereiche



1ZUSAMMENFASSUNG

2 EINLEITUNG MATRESSOURCE

Kapitel 6 der vorliegenden Abschlusspublikation ist der
Bewertung des Ressourceneffizienzpotentials der Ma-
tRessource-Technologien gewidmet. Das MatRessour-
ce-Begleitvorhaben MaRKT hat hierzu einen Leitfaden
erarbeitet, der die MatRessource-Projekte bei der Be-
wertung der Ressourceneffizienzpotenziale ihrer Tech-
nologieentwicklungen unterstiitzen sollte, in verschie-
denen Workshops wurden die Projektakteure fir das
Thema sensibilisiert und auf die Bewertungsaufgabe
vorbereitet.

Durch Ersatz und Einsparung kritischer und teurer Roh-
stoffe, durch Verldngerung der Wartungsintervalle und
Lebensdauer von Produkten und Produktionsanlagen,
aber auch durch die Entwicklung neuer Priifverfahren
und Prozesse sowie durch optimiertes Werkstiickdesign
konnte MatRessource wirkungsvolle Impulse setzen.
So reduzieren die erzielten Beitrdge zur Ressourcen-
effizienz durch Materialinnovationen die Abhéngig-
keit von Rohstoffimporten, erhéhen die internationale
Wettbewerbsfahigkeit durch Senkung der Energie- und
Materialkosten und senken umweltbelastende Emis-
sionen. Die Forderinitiative MatRessource starkt damit
mafdgeblich die Unabhéngigkeit des Industriestandor-
tes Deutschland von externen marktbeeinflussenden
Faktoren. Die erzielbaren Ressourceneinsparungen las-
sen sich zum Teil auch in monetire Werte tibersetzen,
so dass, bei einer erfolgreichen Markteinfiihrung und
-durchdringung der neuen Technologien, Kosten i.H.v.
tber 190 Mio. € pro Jahr eingespart werden kénnten.
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Schliefilich erfolgt in Kapitel 7 ein Ausblick auf zukiinfti-
ge Trends in der Materialforschung mit entsprechenden
Handlungsempfehlungen an verschiedene Akteure. Als
wichtiges Themenfeld fiir weitere Forschungsaktivititen
wurde ,Materialien im Kreislauf 4.0“ identifiziert, Mate-
rialinnovationen im Kontext der zirkuliren Wirtschaft
(,Circular Economy“) und der Digitalisierung (,,Indust-
rie 4.0%), beides zentrale Treiber mit erheblichen Auswir-
kungen auf die Ressourceneffizienz. Der abschliefiende
Themenradar zeigt auf, dass Ressourceneffizienz ein zu-
kunftsrelevantes, bei Unternehmen und in der Politik
gleichermaflen erkanntes und akzeptiertes Handlungs-
feld darstellt, das Auswege aus Rohstoffengpassen bzw.
Versorgungsrisiken bietet und betriebswirtschaftlich und
volkswirtschaftlich ein immenses Potential hat.

Die Forderinitiative MatRessource ist insgesamt ein er-
folgreicher und strategisch wichtiger Impulsgeber, der
nicht nur eine erfolgreiche Marktimplementierung
neuer Materialldsung initiiert hat, sondern mafgeblich
dazu beigetragen hat, die in Deutschland vorhandenen
Kompetenzen im Themenfeld Materialforschung und
Ressourceneffizienz zu stdrken und zu vernetzen. Dies
fihrte unter anderem am 19.06.2019 unter Beteilgung
zahlreicher Vertreter aus Industrie, Wissenschaft, Ver-
banden, usw. in Bonn zur Griindung der Bundesverein-
igung-GRAT ,Gesellschaft fur Ressorceneffizienz und
Additiver Technologien“ (www.grat-netz.de), dessen
Aufgaben es ist, eine verbands- und institutionsiiber-
greifende Vernetzung und Austausch zu férdern.

2  Einleitung MatRessource

Die deutsche Wirtschaft hingt von der Nutzung nicht-er-
neuerbarer Rohstoffe entscheidend ab. Energetische und
metallische Rohstoffe miissen in grofiem Umfang aus
dem Ausland importiert werden. Etwa 4,4 % des Brutto-
inlandsproduktes (BIP) kostet der Import von Rohstoffen
die deutsche Wirtschaft. Hiervon entfallen knapp zwei
Drittel auf Energie- und etwa ein Drittel auf Metallroh-
stoffe. Metallelemente zur Stahlveredlung, Metalle fiir
die Elektronikbranche und andere Hightech-Rohstof-
fe wie Seltene Erden oder Platingruppenelemente ma-
chen etwa 9 % des eingefiihrten Rohstoffwertes aus.! Auf
Unternehmensebene kann eine effizientere Nutzung der
eingesetzten Rohstoffe deshalb zu erheblichen Kosten-
senkungen und Wettbewerbsvorteilen fiihren. Dieser
Aspekt wird angesichts der zunehmenden Verknappung
von Rohstoffen besonders im internationalen Wettbe-
werb an Bedeutung zunehmen. Aber auch aus Griinden
der Nachhaltigkeit gehort die Verringerung des Rohstoff-
und Materialverbrauchs zu den zentralen Herausforde-
rungen einer Gesellschaft im 21. Jahrhundert. Es besteht
die Aufgabe, den weltweiten jahrlichen Verbrauch.

Die deutsche Wirtschaft hingt von der Nutzung
nicht-erneuerbarer Rohstoffe entscheidend ab. Ener-
getische und metallische Rohstoffe miissen in grofiem
Umfang aus dem Ausland importiert werden. Etwa 4,4 %
des Bruttoinlandsproduktes (BIP) kostet der Import von
Rohstoffen die deutsche Wirtschaft. Hiervon entfal-
len knapp zwei Drittel auf Energie- und etwa ein Drit-
tel auf Metallrohstoffe. Metallelemente zur Stahlver-
edlung, Metalle fir die Elektronikbranche und andere
Hightech-Rohstoffe wie Seltene Erden oder Platingrup-
penelemente machen etwa 9 % des eingefiihrten Roh-
stoffwertes aus.> Auf Unternehmensebene kann eine ef-
fizientere Nutzung der eingesetzten Rohstoffe deshalb
zu erheblichen Kostensenkungen und Wettbewerbsvor-
teilen fihren. Dieser Aspekt wird angesichts der zuneh-
menden Verknappung von Rohstoffen besonders im
internationalen Wettbewerb an Bedeutung zunehmen.
Aber auch aus Griinden der Nachhaltigkeit gehort die
Verringerung des Rohstoff- und Materialverbrauchs zu

den zentralen Herausforderungen einer Gesellschaft im
21.Jahrhundert. Es besteht die Aufgabe, den weltweiten
jahrlichen Verbrauch an Ressourcen wesentlich zu re-
duzieren und Wege zu einem nachhaltigen und damit
zukunftsfadhigen Umgang mit Ressourcen zu finden.

Bereits 2002 hat die Bundesregierung in ihrer Na-
tionalen Nachhaltigkeitsstrategie das Ziel verankert,
Deutschlands Rohstoffproduktivitit bis 2020 gegen-
tiber 1994 zu verdoppeln. Mit diesem Ziel ist Deutsch-
land international Vorreiter. Die verfiigbaren Ressour-
cen effizient zu nutzen ist eine Zukunftsaufgabe, der
sich die Bundesregierung gestellt hat und die sie auch in
der Hightech-Strategie im Bereich ,Klima und Energie”
fest verankert hat. Um die Versorgung mit nichtener-
getischen mineralischen Rohstoffen zu sichern, verab-
schiedete die Bundesregierung weiterhin im Oktober
2010 die Rohstoffstrategie. Diese spannt einen weiten
inhaltlichen Bogen: vom Abbau der Handelshemmnis-
se Uiber Technologieentwicklung, Ausbildung und Wis-
senstransfer bis hin zur Entwicklungszusammenarbeit.
In der Rohstoffstrategie wurde auch beschlossen, ein
Ressourceneffizienzprogramm (ProgRess, sieche weiter
unten) zu entwickeln, um dieses Ziel umzusetzen.

Parallel zu den deutschen Aktivititen wird auch auf eu-
ropdischer Ebene seit einigen Jahren vermehrt an Stra-
tegien im Hinblick auf Ressourcen gearbeitet. So will
zum Beispiel die Leitinitiative ,,Ressourcenschonendes
Europa“ der Europiischen Kommission die Umstellung
auf eine ressourcenschonende Wirtschaft unterstiitzen,
die Versorgung mit wesentlichen Ressourcen sichern
und neue Wachstums- und Innovationsméglichkei-
ten schaffen. Im September 2011 legte die Europiische
Kommission dazu ihren Fahrplan fiir ein ressourcen-
schonendes Europa vor. Diese Roadmap dient der Um-
setzung der EU-Leitinitiative, mit der die Europiische
Kommission die langfristige Vision verfolgt, dass die
Wirtschaft der EU bis 2050 so arbeitet, dass die Ressour-
cenknappheit und die Grenzen des Planeten respektiert
werden.

1 BMBF. Wirtschaftsstrategische Rohstoffe fiir den Hightech-Standort Deutschland - Forschungs- und Entwicklungsprogramm des BMBF Fiir neue Roh-
stofftechnologien. https:/www.fona.de/medien/pdf/ Wirtschaftsstrategische_Rohstoffe_barrierefrei_neu.pdf

2 BMBF. Wirtschaftsstrategische Rohstoffe fir den Hightech-Standort Deutschland - Forschungs- und Entwicklungsprogramm des BMBF Fiir neue Roh-
stofftechnologien. https://www.fona.de/medien/pdf/Wirtschaftsstrategische_Rohstoffe_barrierefrei_neu.pdf
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2 EINLEITUNG MATRESSOURCE

Die Ressourceneffizienzpolitik der Bundesregierung
soll dazu beitragen, die globale Verantwortung fir die
okologischen und sozialen Folgen der Ressourcennut-
zung wahrzunehmen. Ziel muss dabei sein, die Inan-
spruchnahme von Rohstoffen zu reduzieren. Um diesen
Zielen ein Stiuck ndher zu kommen, werden in zahl-
reichen Bundesressorts seit lingerem schon Mafinah-
men zur Steigerung der Ressourceneffizienz ergriffen.
In den Ministerien BMBF (Bundesministerium fiir Bil-
dung und Forschung), BMU (Bundesministeriums fir
Umwelt, Naturschutz und nukleare Sicherheit) und
BMWi (Bundesministerium fiir Wirtschaft und Energie)
werden ganz unterschiedliche Stufen im Forderzyklus
durch entsprechende Programme und Forderinitiati-
ven abgedeckt. Von der Technologieentwicklung tiber
die Demonstrationsphase und Markteinfithrung/Um-
setzung bis hin zu strategischen Aktivititen, wie zum
Beispiel die Erstellung des ,,Deutschen Ressourceneffi-
zienzprogramms — ProgRess“® ProgRess beschreibt im
Kern neue Handlungsansitze, Maffnahmen und Bei-
spiele zur Steigerung der Ressourceneffizienz. Dabei
wird die gesamte Wertschopfungskette betrachtet: Es
geht darum, eine nachhaltige Rohstoffversorgung zu
sichern, Ressourceneffizienz in der Produktion zu stei-
gern, Konsum ressourceneffizienter zu gestalten, eine
ressourceneffiziente Kreislaufwirtschaft auszubauen
sowie ibergreifende Instrumente zu nutzen. Dabei setzt
es auch auf die Starkung freiwilliger Maffnahmen und
Initiativen in Wirtschaft und Gesellschaft. Beispiele sind
der Ausbau der Effizienzberatung fiir kleine und mitt-
lere Unternehmen, die Unterstiitzung von Umweltma-
nagementsystemen, die vermehrte Beriicksichtigung
von Ressourcenaspekten in Normungsprozessen sowie
die Verstdrkung von Technologie- und Wissenstransfer
in Entwicklungs- und Schwellenldnder.

Forderung der Ressourceneffizienz durch das BMBF

Das BMBF ist bei dem Thema Ressourceneffizienz gut
aufgestellt: Im Rahmenprogramm ,Forschung fiir nach-

haltige Entwicklungen - FONA“ ist eine breite Palette
von Forderbekanntmachung zur Steigerung der Roh-
stoffproduktivitat und Erhohung der Versorgungssicher-
heit der deutschen Wirtschaft initiiert worden.* Diese
Mafinahmen leisten auch einen wichtigen Beitrag zum
in der nationalen Nachhaltigkeitsstrategie verankerten
Ziel der Verdopplung der Rohstoffproduktivitit bis 2020.
Die Mafinahme ,r* - Innovative Technologien fiir Res-
sourceneffizienz - Strategische Metalle und Mineralien“
zielt zum Beispiel auf die Senkung der Nachfrage nach
Hightech-Rohstoffen durch Recycling und auf Riickge-
winnung von Wertstoffen aus anthropogenen Lagern.’
Die Bekanntmachung ,r* - Innovative Technologien fiir
Ressourceneffizienz - Forschung zur Bereitstellung wirt-
schaftsstrategischer Rohstoffe“ adressiert die Bereitstel-
lung von Rohstoffen, z. B. Platingruppenmetalle, Stahl-
veredler, Hochtechnologiemetalle und Seltene Erden,
die sich durch eine signifikante Bedeutung fiir Zukunfts-
technologien und ein hohes Rohstoffversorgungsrisi-
ko fiir die Wirtschaft auszeichnen.® Andere Aktivititen
unterstiitzen insbesondere kleine und mittlere Unter-
nehmen bei der Entwicklung neuartiger Effizienztech-
nologien (,KMU-Innovativ“) oder férdern internationale
Kooperationen auf dem Rohstoffsektor (z.B. CLIENT II).”8

Die Ressourceneffizienz ist auch ein zentrales Hand-
lungsfeld im BMBF Rahmenprogramm ,Werkstoffinno-
vationen fiir Industrie und Gesellschaft - WING“® For-
schungsthemen sind zum Beispiel die Entwicklung von
Hochstleistungswerkstoffen, von Multimaterialsystemen
fur Leichtbauweisen, von Substitutionswerkstoffen oder
Materialentwicklungen zur Lebensdauerverlingerung
von Anlagen und Bauteilen. Materialinnovationen bieten
ein hohes Potenzial, industrielle Prozesse auf allen Wert-
schopfungsebenen mit erheblich hoherer Leistung bei
gleichzeitig reduziertem Ressourceneinsatz zu fiihren.
Rund 70% aller technischen Innovationen hiangen direkt
oder indirekt von den Eigenschaften der verwendeten
Materialien ab. Dabei liegt der Anteil der Rohstoffkosten
an den Gesamtherstellungskosten von Produkten mit 30

3 BMBF. Wirtschaftsstrategische Rohstoffe fiir den Hightech-Standort Deutschland - Forschungs- und Entwicklungsprogramm des BMBF Fiir neue Roh3
BMU: Uberblick zum Deutschen Ressourceneffizienzprogramm (ProgRess). https://www.bmu.de/themen/wirtschaft-produkte-ressourcen-tourismus/

ressourceneffizienz/deutsches-ressourceneffizienzprogramm/

4 Forschung fiir nachhaltige Entwicklungen - FONA. www.fona.de

5 BMBF FONA FérdermafRnahme: r* - Innovative Technologien fiir Ressourceneffizienz - Strategische Metalle und Mineralien. https://www.fona.de/de/
massnahmen/foerdermassnahmen/archiv/ressourcen-effizienz-strategische-metalle-und-mineralien-r3.php

6 BMBF FONA Foérdermafinahme: r4 - Innovative Technologien fiir Ressourceneffizienz — Forschung zur Bereitstellung wirtschaftsstrategischer Rohstoffe.
https://www.fona.de/de/massnahmen/foerdermassnahmen/r4-innovative-technologien-fuer-ressourceneffizienz-forschung-zur-bereitstellung-wirt-

schaftsstrategischer-rohstoffe.php
7 BMBF: KMU-innovativ. https://www.bmbf.de/de/kmu-innovativ-561.html

8 BMBF Bekantmachung: CLIENT II - Internationale Partnerschaften fiir nachhaltige Innovationen. https://www.bmbf.de/foerderungen/bekanntmachung-22119

9 BMBF Rahmenprogramm: Werkstoffinnovationen fiir Industrie und Gesellschaft - WING. https://www.bmbf.de/upload_filestore/pub/rahmenprogramm_wing pdf
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bis 80% oftmals deutlich iiber dem Kostenfaktor Arbeit.
Innovationen im Materialbereich konnen gezielt Kosten
sparen, aber auch stoffliche und energetische Ressourcen
schonen und Umweltbelastungen reduzieren.

Ein europiischer Beitrag zur Férderung von Materiali-
en fiir eine Verbesserung der Ressourceneffizienz wird
auch durch die Beteiligung des BMBF am ERA-NET
~ERA-MIN - Network on the Industrial Handling of Raw
Materials for European Industries”' geleistet. ERA-MIN
deckt inhaltlich eine breite Themenvielfalt ab, indem
es die gesamte Wertschopfungskette von der Explora-
tion, Giber den Abbau, die Extraktion, die Verarbeitung,
das Recycling und das ,Design for Recycling® bis hin zur
Substitution von kritischen Rohstoffen betrachtet. Seit
2011 sind an ERA-MIN 15 Partner aus 13 Staaten betei-
ligt. Im Dezember 2013 wurde eine Roadmap erstellt."
Die Roadmap deckt die gesamte Wertschopfungsket-
te von nicht-energetischen, nicht-landwirtschaftlichen
Rohstoffen ab und entwirft eine umfassende Vision in-
klusive der Sichtweisen aus Industrie und Wissenschaft.

Die Fordermafnahme ,,MatRessource — Materialien fiir
eine ressourceneffiziente Industrie und Gesellschaft”
des BMBF unterstiitzte die Erforschung und Entwick-
lung innovativer Technologien und Verfahren zur bes-
seren Nutzung von Ressourcen durch Materialinnova-
tionen. Innerhalb der Maffnahme wurden im Zeitraum
zwischen 2012 und 2019 insgesamt 44 Verbundprojek-
te an der Schnittstelle zwischen Materialwissenschaft,
Werkstofftechnik und Ressourceneffizienz mit rund 70
Millionen Euro geférdert. Durch die Forschungspro-
jekte wurden wirkungsvolle Impulse zur Erh6hung der
Ressourceneffizienz gegeben. Ziel war es, die Abhingig-
keit von Rohstoffimporten dauerhaft zu verringern, die
internationale Wettbewerbsfahigkeit durch Senkung
der Energie- und Materialkosten zu verbessern und
letztendlich die Umwelt zu entlasten.

Die MatRessource-Forderprojekte beinhalteten Werk-
stoffentwicklungen im Bereich erneuerbarer Energien
wie Offshore-Windenergie und Biogaserzeugung, im
Bereich der Abgasreinigung von stationidren und mo-
bilen Anlagen und im Bereich der Elektromobilitit
auf. Darliber hinaus wurden Entwicklungen fiir einen
besseren Verschleifischutz im Werkzeug- und Pum-
penbau und fiir eine effizientere thermische Abfallbe-
handlung geférdert. Prozessoptimierungen waren das

10 www.era-min-eu.org

Forschungsziel der Projekte im Bereich der Herstellung
von Basischemikalien und Wirkstoffen.

Die Férdermafinahme MatRessource war in die folgen-
den drei Themenfelder eingeteilt:

Substitution und Materialeffizienz

Viele Zukunftstechnologien sind auf High-Tech-Metal-
le und andere strategische Industrierohstoffe angewie-
sen, die in Deutschland nicht oder nur sehr begrenzt als
Bodenschitze vorkommen. Um die Abhingigkeit von
solchen kritischen Rohstoffen zu verringern, ist die Ent-
wicklung neuer Materialien und Werkstoffe erforder-
lich, die im Wesentlichen zu zwei Ergebnissen fiihren:

® Verringerung des spezifischen Bedarfs an kritischen
Rohstoffen,

e Ersatz von kritischen Rohstoffen durch andere,
weniger kritische Rohstoffe.

Korrosionsschutz

Jede Verringerung der Materialschadigung durch Korro-
sion aufgrund der Anwendung innovativer Korrosions-
schutzmafinahmen reduziert nicht nur den volkswirt-
schaftlichen Schaden, sondern auch den Ersatzbedarf
an Metallerzeugnissen. Materialschddigung durch Kor-
rosion stellt fiir viele Technologiebereiche eine grofle
Herausforderung dar. Korrosionsschutzkonzepte der
MatRessource sollen dazu beitragen,

* die Lebensdauer von Bauteilen, Produktionsanlagen
und Kraftwerken zu erh6hen,

¢ ihre Effizienz, Sicherheit und Umweltvertraglichkeit
zu verbessern.

Katalyse und Prozessoptimierung
Uber 80% aller Produkte unseres tiglichen Lebens ba-
sieren auf Materialien, die mit Hilfe von katalytischen
Prozessen hergestellt werden. Als Schliisseltechnologie
kann die Katalyse in erheblichem Mafe zur Sicherung
der Rohstoffversorgung beitragen:

¢ durch neue Verfahren zur Herstellung von Basispro-
dukten aus Erdol, Erdgas, Kohle oder alternativen
Rohstoffen

* und durch Erhohung der Materialeffizienz im Pro-
duktionsprozess selbst.

11 Vidal, O.; Weihed, P.; Hageliiken, C.; Bol, D.; Christmann, P.; Arndt, N. ERA-MIN Research Agenda. 2013. https://hal-insu.archives-ouvertes.fr/insu-00917653

13



2 EINLEITUNG MATRESSOURCE

2 EINLEITUNG MATRESSOURCE

2.1 Begleitvorhaben MaRKT

Uber 280 Einzelvorhaben zu Substitution und Material-
effizienz, Korrosionsschutz sowie Katalyse und Prozess-
optimierung umfasst die 2012 initiierte und bis 2019
ausgerichtete BMBF-Fordermafinahme MatRessource.
Um bei dieser schon quantitativ gewaltigen Anzahl und
Heterogenitit der Projekte bestmogliche Effizienz und
Qualitat zu erreichen, bedurfte es eines flankierenden
wissenschaftlichen Koordinierungsvorhabens, das die
geforderten Vorhaben synergetisch besser mit der Fach-
welt vernetzen, einen Ergebnistransfer in die Praxis un-
terstiitzen und Schnittstellen zwischen den Projekten
herausextrahieren sollte.

Diese Koordinierungsaufgaben wurden vom wissen-
schaftlichen Begleitprojekt MaRKT tibernommen, das
unter Federfiihrung der Deutschen Gesellschaft fiir Ma-
terialkunde eV. (DGM) gemeinsam mit der Gesellschaft
fir Chemische Technik und Biotechnologie eV. (DE-
CHEMA) und der Gesellschaft fiir Korrosionsschutz e.V.
(GfKorr) durchgefiihrt wurde.

Schnittstellenmanagement und Einrichtung
eines Fachbegleitkreises

Als unterstiitzendes Gremium der Férdermafnahme
war von Beginn an die Einrichtung eines Fachbegleit-
kreises eingeplant. Dieser wurde 2013 durch ausge-
wihlten Experten in beratender Funktion aus den drei
Themenbereichen der Férdermafnahme berufen. Die
Aufgaben des Fachbegleitkreises beinhalteten unter an-
derem die Bewertung des aktuellen Stands der Forder-
mafinahme sowie die Formulierung von Empfehlungen
zur weiteren Ausrichtung und Zielstellung von MatRes-
source vor dem Hintergrund aktueller nationaler und
vor allem internationaler Entwicklungen.

Neben der Bewertung von MatRessource-Postern, als
Jury bei BMBF-Foren und als Moderatoren bei Podi-
umsdiskussionen engagierte sich der Fachbegleitkreis
auch bei der Bewertung des jeweils aktuellen Stands der
Fordermafinahme. Dariiber hinaus hat der Fachbegleit-
kreis die Bildung einer nachhaltigen Plattform tiber den
Forderzeitraum hinaus vorangetrieben.

Vernetzen, analysieren, sichtbar machen

Eine der zentralen Aufgaben des wissenschaftlichen Be-
gleitprojekts MaRKT war die Vernetzung von MatRes-
source-Projekten untereinander und die Kommuni-
kation mit der interessierten Fachoffentlichkeit. Dafiir
wurde als optimale Plattform das ,BMBF-FORUM Ma-
tRessource” geschaffen und als jahrliches Format im
Rahmen von Grofiveranstaltungen mit bis zu 1.800 Teil~
nehmern etabliert. Namentlich waren dies der von der
DGM organisierte internationale Kongress ,Materials
Science and Engineering“ (MSE) und der national aus-
gerichtete Kongress ,WerkstoffWoche®. Beide Grof3ver-
anstaltungen boten den MatRessource-Projekten eine
ideale Umgebung, um sich einem hochst interessierten
Fachpublikum mit Kurzvortragen und Poster-Préisenta-
tionen, aber auch in Workshops, mit Ausstellungen und
mit Podiumsdiskussionen vorzustellen.

Zu den Aufgabenbereichen von MaRKT gehorte un-
ter anderem auch, die Ergebnisprasentationen aus den
MatRessource-Projekten fiir eine breite Offentlichkeit
zugédnglich zu machen sowie die Vertretung und Dar-
stellung des Forderschwerpunkts in der Fachoffentlich-
keit. Dazu wurden eine MatRessource-Webseite (Wwww.
matressource.de) und ein Newsletter eingerichtet, die
beide tiber den aktuellen Forschungsstand der MatRes-
source-Projekte, Veranstaltungen, Publikationen sowie
lber Forderinitiativen und Bekanntmachungen zum
Thema Ressourceneffizienz berichteten. Somit wurde
die zunehmende Bedeutung von Ressourceneffizienz
in die Fachwelt, aber auch in die Gesellschaft expediert.

Als Beispiele hierfiir konnen unter anderem die Ma-
tRessource-Broschiire und ein Leitfaden gelten, der
Ressourceneffizienzpotenziale fiir kleine und Mittel-
stindische Unternehmen bewertet.'> 13

Zum Themenfeld Technologie-Monitoring wurden di-
verse nationale und internationale Dokumente (Stu-
dien, Paper etc.) sowie fundierte Daten zur Unter-
nehmensanforderungen gesichtet, einer qualitativen
Analyse unterzogen und je nach Relevanz codiert. Er-
kenntnisse, unterschiedliche Ziele und Motivationen
sowie Technologien und Mafnahmenspektren der Do-
kumente wurden analysiert und mit MatRessource-
Vorhaben abgeglichen. Aus dem mit Unterstiitzung des

12 MatRessource Broschiire: http://www.matressource.de/fileadmin/user_upload/BMBF_MatRessource_Broschuere_Internet.pdf

13 Leitfaden zur Bewertung von Ressourceneffizienz in Projekten der BMBF-Férdermafinahme MatRessource: https://matressource.de/fileadmin/
user_upload/Publikationen_Allgemein/Leitfaden_Bewertung_von_Ressourceneffizienz_V4.pdf
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Fachbegleitkreises entstandene Resiimee leitete das
MaRKT-Team zukiinftige Trends fiir die Weiterentwick-
lung von Ressourceneffizienz ab und bereitete Empfeh-
lungen fur zukiinftige Aktivititen vor.

Fazit eines erfolgreichen Projektes ,,MaRKT*

Durch seine Arbeit ist es dem wissenschaftlichen Be-
gleitprojekt MaRKT gelungen, den Mehrwert der
BMBF-Fordermafnahme Ressourceneffizienz transpa-
rent und sichtbar fiir die interessierte Fachoffentlichkeit
zu machen sowie die allgemeine Offentlichkeit dafiir zu
sensibilisieren. Die o6ffentlich zuginglichen Diskussio-
nen und Workshops reflektierten die Komplexitit des
Themenfelds, das aus unterschiedlichen Perspektiven
betrachtet wurde und auch verschiedene Ansétze ver-
folgte.

Insgesamt trugen die Ergebnisse der 44 MatRessource-
Verbundprojekte mit rund 280 Einzelvorhaben eben-
so wie die Auswertung der zahlreichen Studien und die
vielen Foren mitsamt ihren Diskussionen dazu bei, die
in Deutschland vorhandenen Kompetenzen zu stirken
und zu vernetzen und somit einen wichtigen Beitrag
zum Thema Ressourceneffizient zu leisten.
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3 Projekte zu Substitution und Materialeffizienz

Prognosen iber die Reichweite von Rohstoffe haben
sich in der Vergangenheit nicht immer als zuverlissig
erwiesen. Die zur Beschreibung haufig herangezogene
sog. statische Reichweite gibt lediglich an, wie lange die
derzeitige Nachfrage mit den z.Zt. vorhandenen Reserven
bedient werden kann, auf Basis der der derzeitigen Reser-
ven eines Rohstoffes und seiner jahrlichen Férdermenge.
Die Erschlieffung neuer Lagerstitten oder Veranderun-
gen in der Nachfrage werden nicht berticksichtigt.

Es ist jedoch unstrittig, dass Deutschland und in der Er-
weiterung auch die Europdische Union insgesamt, in er-
heblichem Mafie von Rohstofflieferungen aus anderen
Weltregionen angewiesen sind. Fiir einige dieser strate-
gisch wichtigen Rohstoffe sind hohe Lianderkonzentra-
tionen fiir Reserven und Produktion festzustellen. Be-
kanntestes Beispiel fiir eine de facto Monopolstellung
sind die Seltenen Erden in China. In der Vergangen-
heit haben kurzfristige Versorgungsengpasse bei wich-
tigen Industrieressourcen - z.B. bei Platin durch Streiks
in Stdafrika oder bei Seltenen Erden durch kiinstliche
Verknappung durch China -zu extremen Preisspriingen
auf den Weltmarkten gefiihrt. Langfristig ist zu erwarten,
dass wichtige Grundlagenrohstoffe der deutschen In-
dustrie in der Zukunft nicht mehr bzw. nur noch zu viel
hoheren Preisen zur Verfiigung stehen werden. Die Aus-
wirkungen werden nicht nur wirtschaftlicher Natur sein,
sondern auch gesellschaftliche Effekte nach sich ziehen.

Seit 2011 weist die europdische Kommission eine Liste

der fur die EU kritischen Rohstoffe aus. (siehe Tabelle
3.1) Als kritisch werden dabei strategisch wichtige Roh-

Tabelle 3.1: Liste der kritischen Rohstoffe der EU (2017) 4

stoffe betrachtet, die von hoher 6konomischer Bedeu-
tung sind, fir die es jedoch keine oder nur unzurei-
chende Rohstoffquellen innerhalb Europas gibt und fiir
die durch potentiell eingeschriankten Zugang auf dem
Weltmarkt Versorgungrisiken bestehen. Die aktuelle
Liste der kritischen Rohstoffe fiir die EU von 2017 ent-
halt nach 14 kritischen Rohstoffen im Jahr 2011 und 20
im Jahr 2014 nun 27 kritische Rohstoffe, wobei einige
der Eintrage tatsachlich Rohstoffgruppen sind, wie die
Platingruppenmetalle oder die leichten und schweren
seltenen Erden. Die mit einem * markierten Rohstoffe
sind im Vergleich zur Liste von 2014 hinzugekommen.

Zwei grundlegende Strategien konnen verfolgt werden,
die Abhingigkeit von Rohstofflieferungen bzw. ein po-
tentielles Versorgungsrisiko zu minimieren: Materialef-
fizienz und Substitution.

Mit dem steigenden Bewusstsein tiber Versorgungs-
risiken und Vulnerabilitiat hat die Forschung und Ent-
wicklung neuer Technologien zum Themenbereich
Materialeffizienz in den vergangenen Jahren einen be-
achtlichen Schub erfahren. Insbesondere hat sich die
Erkenntnis, dass viele Schliisseltechnologien ohne po-
tenziell kritische Rohstoffe nicht realisierbar sein wer-
den, immer weiter verbreitet. Innovationen durch Ma-
terialforschung werden inzwischen nicht nur nach ihrer
technologischen Machbarkeit und dem wirtschaftli-
chen Potenzial bewertet, sondern zunehmend auch da-
nach, ob die benétigten Materialien auch langfristig zur
Verfiigung stehen werden. Umgekehrt werden Rohstof-
fe inzwischen systematisch danach eingeordnet, wel-

Antimon Flussspat Nattrlicher Graphit Tantal*

Baryt* Gallium Kautschuk* Wolfram

Beryllium Germanium Niob Vanadium*

Bismuth* Hafnium* Phosphatgestein Platingruppenmetalle
Borate Helium Phosphor* Schwere Seltene Erden
Kobalt Indium Scandium* Leichte Seltene Erden
Kokskohle Magnesim Silizium

14 EC Internal Market, Industry, Entrepreneurship and SMEs: Critical Raw Materials. https://ec.europa.eu/growth/sectors/raw-materials/specific-interest/

critical_en
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che Bedeutung sie fiir den zukiinftigen technologischen
Fortschritt haben. Beispielsweise spielen kritische Roh-
stoffe in der Beschichtungstechnik hiufig eine Schlis-
selrolle (Halbleiterschichten fiir die Elektrotechnik oder
Photovoltaik oder Indium-Zinnoxid fiir Touch-Dis-
plays). Solche Aspekte sind in vielen Forderprogram-
men bereits verankert. In MatRessource waren Projekte
zu Materialeffizienz ein grofier Schwerpunkt.

Neben dem reduzierten Verbrauch von Rohstoffen als
wesentlichem Aspekt der Materialeffizienz bietet die
Wiederverwertung von Werkstoffen als Rezyklate einen
wichtigen Hebel zur Riickfithrung strategischer Roh-
stoffe in eine Stoffkreislaufwirtschaft durch effizientes
Recycling. Die Wiedergewinnung und der erneute Ein-
satz solcher rezyklierter Werkstoffe, z.T als Substitute
flir Neumaterialien liegen an der Schnittstelle zwischen
Materialeffizienz und dem zweiten grofsen Themenfeld
der MatRessource-Fordermafnahme, der Substitution
von Werkstoffen.

Materialsubstitution beschreibt den Ersatz von mogli-
cherweise kritischen, teuren oder knappen Ressourcen
durch Materialien, deren Umweltauswirkungen und
O0konomische Risiken geringer sind. Die Materialfor-
schung bietet vielfiltige Moglichkeiten, vollig oder teil-
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weise auf den Einsatz kritischer Rohstoffe zu verzichten
und diese durch alternative Werkstoffe zu substituieren,
ohne die Leistungsfihigkeit der entsprechenden Pro-
dukte einschrinken zu missen. Substitutuionsstrate-
gien sind auf verschiedenen Ebenen moglich:

* Element/Rohstoff-Substitution: ein Element bzw.
Rohstoff wird direkt durch ein anderes Element/
einen anderen Rohstoff ersetzt; dies gelingt nur in
ausgewdhlten Féllen.

° Funktionale Substitution: ein konventionelles Mate-
rialsystem wird durch ein anderes optimiertes Mate-
rialsystem ersetzt, welches aber auf derselben Funk-
tionalitit beruht;

° Zweckbezogene Substitution: ein konventionelles
Materialsystem wird durch ein anderes optimiertes
Materialsystem ersetzt, welches denselben Zweck
mittels einer anderen Funktionalitit erfillt.

In MatRessource-Projekten kamen nur die ersten bei-
den Substitutionsstrategien zum Einsatz.

Insgesamt wurden im Rahmen der Fordermafinahme
21 Verbundprojekte gefordert, die sich dem Themen-
schwerpunkt Substitution und Materialeffizienz sowie
Recycling zuordnen lassen.

3.1 Vorstellung der Projekte

3.1.1 Projekt IP Werkzeugstahl - Alternative Legierungskonzepte fiir
Werkzeugstihle: Substitution von sonderkarbidbildenden Elementen
durch intermetallische Phasen, FKZ 03X3566C

Einleitung

Edelstdhle fiir die Herstellung von Werkzeugen weisen
ein spezifisches Eigenschaftsprofil auf, das durch hohe
Harte, Warmfestigkeit und Verschleifdfestigkeit gekenn-
zeichnet ist. Diese charakteristischen Eigenschaften
werden derzeit mit Hilfe von sonderkarbidbildenden
Legierungselementen wie Chrom, Molybdan, Wolf-
ram, Vanadium und Niob sowie durch Verwendung des
mischkristallhdrtenden Elementes Kobalt eingestellt.

Hochqualitative Werkzeugstdhle sind in vielen Fillen
ein wichtiger Faktor, um die hohe Produktivitit deut-
scher Unternehmen, darunter viele kleine und mittel-
stindische Unternehmen, zu gewahrleisten. Daher ist
die Verfuigbarkeit der genannten Legierungselemen-
te fir alle deutschen Werkzeugstahlhersteller und die
Anwender dieser Stihle in der Industrie - darunter
Werkzeugbauer, Kaltmassivumformer, Gesenk-schmie-
debetriebe, Druckgiefier, Strangpresser und Kunststoff-
formgeber - von sehr hoher Relevanz. Aus dem Bericht
,Bundesrepublik Deutschland - Rohstoffsituation 2009
der Bundesanstalt fiir Geowissenschaften und Rohstof-
fe geht hervor, dass fast alle sonderkarbid-bildenden
Legierungselemente sowie Kobalt als besonders kritisch
beziiglich ihrer Verfiigbarkeit einzustufen sind.
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Abbildung 3.1.1.1 Atomsondentomographie - Die Rekonstruktion
der Werkstoffstruktur in atomarer Auflosung zeigt die kombinierte
Aushartung des Werkstoffes durch Karbide und die intermetallische
Phase B-NiAL

Ziel dieses Vorhabens war es, den Einsatz der seltenen
und teuren Elemente wie Cr, Mo, W, V, Nb und Co da-
durch zu verringern, dass das geforderte Eigenschafts-
profil nicht ausschliellich durch Karbide sondern er-
ginzend mit intermetallischen Phasen eingestellt wird.
Das Vorhaben umfasste die Legierungs- und Prozess-
entwicklung fiir einen mit intermetallischen Pha-
sen geharteten Werkzeugstahl. Mittels einer detaillier-
ten Beschreibung der Mikrostruktur, in Abhidngigkeit
verschiedener Wirmebehandlungs- und Umform-
parameter, kombiniert mit der Uberpriifung mecha-
nisch-technologischer Eigenschaften wurden Gefi-
ge-Eigenschafts-Korrelationen fiir den Anwendungsfall
Warmarbeitsstahl erstellt. Neben der Beschreibung me-
tallkundlicher Phanomene und der Festlegung optima-
ler Prozessparameter wurde weiterhin ein Konzept fiir
die industrielle Umsetzung erarbeitet.

Projektbeschreibung

Fiir das Legierungsdesign wurden nichtkritische Legie-
rungselemente ausgewahlt, die auch in Zukunft in ausrei-
chender Menge zur Verfiigung stehen werden. Nach der
Auswertung und Aktualisierung vorhandener Literatur-
und Patentinformationen zum Einsatz intermetallischer
Ausscheidungen in Stdhlen wurden vielversprechende
Konzepte abgeleitet. Die hierfiir in Frage kommenden
Legierungselemente wurden hinsichtlich Toxizitat, Los-
lichkeit in Eisen, Kohlenstoffaffinitit und Verfiigbarkeit
bewertet. Mogliche intermetallische Phasen aus Kombi-
nationen der Element Al Si, N, Mn, Cu wurden beziiglich
des benotigten Legierungsgehaltes, der kristallographi-
schen Struktur sowie des Schmelzpunktes der Ausschei-
dungsphase bewertet. Die Auswertung ergab, dass das
grofite Einsparpotenzial an kritischen Elementen bei
Warmarbeitsstahlen gegeben ist. Die Legierungsaus-
wahl fiir die experimentelle Werkstoffherstellung erfolg-
te dann anhand von Basisfragestellungen, mit denen das
darstellbare Eigenschaftsspektrum bei vollstandiger oder
teilweise Substitution der Karbide durch intermetallische
Phasen, die Anpassungsfahigkeit an vorhandene indust-
rielle Produktionswege und die zu erwartenden Legie-
rungskosten bewertet wurden.
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Die experimentelle Werkstoffherstellung erfolgte im
Labormaf3stab mit 10 Kleinstschmelzen a 15 kg, mit 4
Demonstratorschmelzen a 80 kg sowie im Industrie-
mafdstab mit einer Schmelze im 130 t Elektrolichtbo-
genofen mit nachgeschalteter Pfannenmetallurgie. Die
Kleinstschmelzen dienten dem Werkstoff-Screening mit
lichtmikroskopischen Gefiigeuntersuchungen, der Er-
mittlung der mechanischen Eigenschaften und der Fest-
legung von Wirmebehandlungsparametern. Nach die-
sem Screening werden 4 erfolgversprechende Konzepte
im Mafdstab von 80 kg Schmelzen und hieraus abgelei-
tet eine Industrieschmelze hergestellt, um Material fiir
vertiefende Untersuchungen und erste Praxistests be-
reitzustellen. In Ergdnzung zu den bereits genannten
Untersuchungen wurden die Warmeleitfahigkeit, das
Hochtemperaturverhalten bei Temperaturen des Strang-
giefens, der Warmumformung und der potenziellen
Einsatztemperatur sowie eine hochauflésende Analyse
der Ausscheidungen mittels Transmissions-Elektronen-
mikroskopie und Atomsonden-Tomographie vorgenom-
men. Diese Vorgehensweise bildet die Grundlage fiir eine
aussagekriftige Mikrostruktur - Eigenschaftskorrelation
und ermdglicht somit die Bestimmung von Prozesspara-
metern fiir die industrielle Anwendung.

Ergebnisse

Durch den teilweisen Ersatz der karbidbildenden Ele-
mente durch intermetallische Phasen konnten von den
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strategisch wichtigen Legierungselementen die Gehalte
an Mo und Cr abgesenkt und auf Co komplett verzichtet
werden. Im Vergleich zu klassischen Warmarbeitsstih-
len konnte die Summe Cr+Mo+V von 8.5 Massen-% auf
Werte <3.5% abgesenkt werden. Mit dem neuen Legie-
rungskonzept wurde der Anteil an karbidbildenden Ele-
menten somit um 68% reduziert. Bei einem Legierungs-
kostenvergleich im Auswertezeitraum 2007 - 2014 lag
die Ersparnis beim Rohstoffeinsatz bei ca. 25%.

Verwertung

Als Einsatzgebiet wurden Werkzeuge fiir Leichtmetall-
druckguss erprobt mit dem konventionellen Warmar-
beitsstahl 1.2367 als Vergleichswerkstoff. Fiir den neu-
en Werkstoff konnten im Praxiseinsatz ein normales
Betriebsverhalten ohne vorzeitige Ausfille beobachtet
werden. Das neue Werkstoffkonzept bietet zudem das
Potenzial hoherer Einsatztemperaturen. Eine Ubertra-
gung des Prinzips auf weitere Werkzeugstahlgruppen
erscheint moglich. Eine Unsicherheit besteht beziiglich
vermehrt aufgetretener Heifdrisse nach dem Elektro-
schlacke-Umschmelzen der Industrieschmelze, so dass
eine betriebliche Entwicklung zur Erh6hung der metal-
lurgischen Prozesssicherheit erforderlich ist.

0 100 200 300

400 500 €00 FOO 800

Anlass-Temperatur, in "C (2 x 1h)

Abbildung 3.1.1.2 Harteverlauf in Abhangigkeit von der Anlasstemperatur. Die auf dem neuen Konzept basierenden Versuchsschmelzen A2
und C2 weisen eine hohere Harte und eine hohere Anlassbestandigkeit bei hohen Temperaturen im Vergleich zum industriellen Standardstahl

1.2367 und zur im Labor hergestellten Referenzgiite R1 auf.
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3.1.2 Projekt RecyTiC - Ressourcenschonende Werkstoffkonzepte
fiir TiC-haltige VerschleiRkomponenten, FKZ 03X3567A

Einleitung

Abrasionsbestindige Werkstoffe werden in vielen An-
wendungen als Verbundwerkstoffe aus quasikerami-
schen Hartstoffen und einer metallischen Matrix aus-
gefiihrt. Hierzu gehoéren neben Schneidstoffen (z.B.
Hartmetall und Cermets) auch verschleiffbestindige
Metal-Matrix-Composites (MMC) wie Ferro-Titanit®
und Werkstoffe fiir Aufschweif- und Spritzschichten.
Mit steigendem Hartstoffgehalt lassen sich der Ver-
schleifwiderstand und damit die Lebensdauer des
Verbundwerkstoffes erhohen, so dass allein dadurch
ein erster ressourcenschonender Effekt eintritt. Auf-
grund beschrankter Ressourcen werden die heute in der
Hauptsache verwendeten Karbide der Elemente Wolf-
ram und Titan immer knapper, so dass Ersatzkonzepte
erforderlich sind. Ein Losungsansatz ist die Wiederver-
wendung von WC in Hartmetallen fiir Schneidstoffe,
die einen Ausweg aus der aktuellen Wolframknappheit
im Weltmarkt bieten konnte. Fir das Titankarbid (TiC),
welches in Anteilen bis 45% in Cermets, Ferro-Titanit®
sowie in vielen MMC und Auftragschweillegierungen
enthalten ist, gibt es derzeit keine Ansitze zur Wieder-
verwertung bzw. nachhaltigen Ressourcenschonung.

Ziel dieses Verbundvorhabens war es, das Titankarbid
aus Abfallprodukten der Fertigung (z.B. Spine) und ver-

Egrachung

-

schlissenen Komponenten durch einen chemischen
Prozess zurlickzugewinnen. Das hierfiir eingesetzte
chemische Behandlungsverfahren wurde im Rahmen
einer Patentanmeldung formuliert.

Dieses Recycling fihrt zu einem verringerten Bedarf an
Titankarbid bei der Produktion von Verbundwerkstof-
fen. Im néchsten Schritt sollte im Sinne von ,,Up-Cyc-
ling” das zuriickgewonnene Titankarbid eingesetzt wer-
den, um verbesserte Ausgangsprodukte herzustellen.
Weiterhin wurde recyceltes TiC in auftraggeschweifR-
ten und thermisch gespritzten Verschleifdschutzschich-
ten verarbeitet, um hier das heute vorrangig eingesetzt
Wolframschmelzkarbid teilweise zu ersetzen. Dieser
Substitutionsansatz unter Verwendung recycelter Roh-
stoffkomponenten, die im Werkstoff durch hohe Effek-
tivitit den Materialeinsatz, vor allem von Wolframkar-
bid, reduzieren stellt ein mehrdimensionales Konzept
der Ressourcenschonung als Antwort auf die absehbare
Rohstoffverknappung im Weltmarkt dar.

Projektbeschreibung

Die beschriebene Zielsetzung wurde durch ein Konsor-
tium verfolgt, das den notigen Kompetenzbereich ab-
deckt und zugleich die gesamte Prozesskette der pul-
vermetallurgischen Fertigung bis hin zum praktischen
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Abbildung 3.1.2.1 Darstellung der beteiligten Partner und Verkniipfungen
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Eirich

Einsatz aller o.g. Verschleiftkomponenten abbildet. Die
industriellen Partner wurden erginzt um zwei For-
schungspartner, die Uber langjahrige Erfahrung in der
Umsetzung von Forschungsergebnissen durch Techno-
logietransfer verfiigen.

Abbildung 3.1.2.1 gibt dariiber hinaus einen Uberblick
iber die Projektpartner und deren Zusammenwirken
im Rahmen des Verbundvorhabens. Wie abgebildet,
wurden die Recyclingprodukte von den jeweiligen Pro-
jektpartnern weiterverarbeitet und charakterisiert.

Der Kernprozess des chemischen Recyclingprozesses ist
das chemische Auflosen der Bindemetalle aus der Mat-
rix des Verbundwerkstoffes mit Hilfe mineralischer Sau-
ren wie Salzsdure unter Verwendung von Additiven, z.B.
Oxidationsmittel. Nach dem Auflosen der Bindemetal-
le folgt das Separieren der Hartphasen von der Flissig-
phase mit anschlieffender Trocknung. Fir dieses Riick-
gewinnungsverfahren wurde durch die Projektpartner
BFI und DEW bereits vor Projektbeginn ein Patent ein-
gereicht und anschlieflend durch das Patentamt erteilt.

Nach dem Recyclingprozess wurden Sinter-, HIP- oder
Beschichtungsversuche durchgefithrt und ausgewertet.
Durch den Aufbau einer entsprechend dimensionierten
Anlage bei DEW konnte der Recyclingprozess im indus-
triellen Mafdstab erprobt werden.

Ergebnisse

Um den Recyclingprozess fiir Span- und Schrottmateri-
al umsetzen zu konnen, musste zunichst eine sortenrei-

ne Sammlung der verschiedenen, anfallenden Materia-
lien gewihrleistet werden. Dazu wurde der Ist-Zustand
in der Ferro-Titanit-Fertigung analysiert und entspre-
chende Mafinahmen abgeleitet, Kern- und Schrott-
spane nach Qualititen getrennt zu sammeln. Das in
Zusammenarbeit mit dem BFI entwickelte Recycling-
verfahren ermdglichte es im Laborversuch Titankarbide
aus den unterschiedlichen Werkstoffgiiten zurtickzuge-
winnen. Daraufhin konnte das Verfahren auf den Indus-
triemafdstab umgesetzt werden. Die Demonstrationsan-
lage wurde am DEW-Unternehmensstandort Hagen in
Betrieb genommen.

Die riickgewonnenen Hartphasen (Abbildung 3.1.2.2,
links) aus Labor- und Demonstrationsversuchen wur-
den mit Hilfe verschiedener Analysemethoden charak-
terisiert und mit den gewonnenen Erkenntnissen iber
den Ist-Zustand der konventionellen Rohstoffe ver-
glichen. An den chemischen Recyclingprozess schloss
sich die Entwicklung der Aufbereitung des Reycling-
materials (,RecyTiC*) an. Versuche in Bezug auf Trock-
nungs- Mahl- und Mischprozesse lieferten einen unter
Einschrinkungen verwendbaren bzw. einsatzfihigen
Hartstoff. Sinterversuche zeigten, dass mit ,RecyTiC*
charakteristische MMC-Geflige realisiert werden kon-
nen (Abbildung 3.1.2.2, rechts).

Verwertung
Der voraussichtliche Nutzen, sowie die mogliche Ver-

wertbarkeit der Ergebnisse kann unter den folgenden
Oberbegriffen zusammengefasst werden:

Abbildung 3.1.2.2 Darstellung von Recycling Material ,,RecyTiC* (links) und Mikrostruktur eines gesinterten Werkstoffes bei Verwendung von
»RecyTiC“ (rechts)
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Recycling der Titankarbide: das Recyclingverfahren
konnte erfolgreich entwickelt und industriell umge-
setzt werden. Das heifit, dass der Recyclingprozess in
die zukiinftige Prozesskette integriert werden kann.
Der industrielle Bedarf an Hartstoffen wie TiC kénn-
te zu Teilen durch zuriickgewonnenes Material ab-
gedeckt werden.

Neue Werkstoffe auf Basis von ,RecyTiC*: die bishe-
rigen Ergebnisse haben gezeigt, dass der Einsatz von

»RecyTiC“ neue Moglichkeiten ertffnet. Hieran an-
kntpfend konnen vielseitig ressourcenschonende
Werkstoffkonzepte erarbeitet und umgesetzt wer-
den (> weitere Forschungsmaoglichkeiten)

Insgesamt betrachtet konnte die Verwertbarkeit der Er-
gebnisse als sehr gut bewertet werden. Insbesondere in
Hinblick auf die Ressourcenschonung ergeben sich aus
den Forschungsergebnissen enorme Potenziale.

3.1.3 Projekt GallEff - Verbesserung der Rohstoffeffizienz (Gallium)
bei der Herstellung von Galliumarsenid-Substraten und darauf
hergestellten InGaAlP-LED‘s, FKZ 03X3568A

Einleitung

Gallium ist ein Schliisselrohstoff fiir die Optoelektro-
nik (u.a. LEDs, Laserdioden) sowie fiir Bauelemente der
Hochfrequenzelektronik. Es spielt zunehmend auch
eine Rolle flir Entwicklungen auf dem Gebiet magne-
tischer Werkstoffe sowie fiir Dinnschicht-Solarzellen.
Die von der Europdischen Kommission berufene ,,Ad-
hoc Working Group on defining critical raw materi-
als“ stuft Gallium als ein Metall mit hoher wirtschaft-
licher Bedeutung sowie hohen Versorgungsrisiken fiir
die EU ein. Die weltweite Primar-produktion des Gal-
liums lag bei 78 t im Jahr 2009. Gallium wird Gberwie-
gend in aufler-europdischen Landern wie China, Russ-
land, Kazakhstan und der Ukraine gefordert. Es wird
prognostiziert, dass die Nachfrage an Gallium fiir den
Einsatz in den energieeffizienten Zukunftstechnologien
wie z.B. LED's (light emitting diodes) und im Jahr 2030
bei etwa 600 t liegen wird - 8-mal hoher als die welt-
weite Primarproduktion in 2010. Diese Nachfrage wird
durch stark steigende Wachstumsraten in der LED-Be-
leuchtung fir Solid State Lighting und zukiinftig wahr-
scheinlich durch Diinnschichtsolarzellen angekurbelt.
Derzeit werden tiberwiegend im LED-Segment die auf
Gallium basierenden Halbleiterwerkstoffe Galliumar-
senid (GaAs), Indiumgalliumaluminiumphoshpid (In-

GaAlIP) und Galliumnitrid (GaN) eingesetzt. Diese sind
durch die direkte Bandliicke im Halbleiterkristall fiir
die Anwendungen in der Optoelektronik ideal geeignet.
Der globale LED Bedarf steigt jahrlich um 5% (sieche Ab-
bildung 3.1.3.1)

Die wichtigste Voraussetzung fiir die erfolgreiche Her-
stellung von roten InGaAlP-Leucht- und Laserdioden ist
die Verwendung von gitterangepassten und defektar-
men Gallium-arsenidsubstraten, Diese LED’s werden als
Blinker oder Riickleuchten im Auto, in Displays und bei
der Bildprojektion, in Farbmisch- oder Beleuchtungs-
systemen eingesetzt und verbrauchen 80 bis 90 Prozent
weniger Energie als vergleichbare Glithlampen.

Projektbeschreibung

Das wesentliche Projektziel war die Entwicklung von
Verfahren zum effektiven und res-sourcenschonenden
Materialeinsatz von Gallium in Galliumarsenid-Halblei-
tersubstraten (GaAs) mit Durchmessern bis zu 150mm,
sowie deren Einsatz zur Herstellung von energie-spa-
renden Leuchtdioden.

Im Projekt wurden neue Ansitze fiir alle Herstellungs-
schritte eines Galliumarsenid-Substrates von der Kris-
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Abbildung 3.1.3.1 Markt Prognose fiir LED zu Projektbeginn
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tallziichtung tber das Kristalltrennen bis hin zum
Oberflachenfinish hinsichtlich des Materialeinsatzes er-
forscht. So war die Entwicklung eines Substrates mit ei-
nem Durchmesser von 150mm und einer verringerten
Dicke von etwa 550um angestrebt. Flir die Weiterver-
arbeitung solcher materialeffizienten Substrate miissen
die Technologien fir die Herstellung von Leuchtdioden
wie Epitaxie und Chipprozessierung, entscheidend ver-
bessert werden. Auf die Skalierung aller LED-Herstel-
lungsprozess von Epitaxie iber die Lithographie bis
zum Bonden und auf das sorgfiltige Handling der din-
nen GaAs-Wafer musste besonderes Augenmerk ge-
legt werden, um eine wirtschaftliche Verwertung der
Projektergebnisse realisieren zu konnen.Ein weiterer
Schwerpunkt bildete die Analyse der Abfallstrome aus
der Fertigung und der Versuch Gallium mittels effizien-
ter Recycling-Methoden zurlickzugewinnen.

Die Projektpartner optimierten die Wertschopfungsket-
te vom Rohmaterial bis hin zur fertigen Leuchtdiode. Die
zwei Industriepartner (OSRAM OS und Freiberger Com-
pound Materials GmbH) wurden durch ein Fraunho-
fer-Institut THM unterstiitzt, das neue Kristalltrennver-
fahren zur effizienten Materialausnutzung entwickelt.
Die konkreten Arbeitspakete waren:
1. Direkte Ziichtung von entsprechend hoch-off-
orientierten 150mm Kristallen (bis zu 6°)
2. Darstellung von Substraten aus hoch-off-
orientierten 150mm Kristallen
3. Herstellung von Substraten mit geringerer Dicke
(< 550 um)
4. Optimierung der epi-ready Oberflaichenpriparation
fir 150-mm-Substrate

Verbleibender
Verlust

5. Bereitstellung von 150-mm-Substraten fiir die
Bauelementefertigung

6. Entwicklung eines Gesamtprozessablaufes fir die
LED-Bauelementefertigung auf 150-mm-Substraten

7. Neuentwicklung von Kernprozessen fir die
150-mm-Linie auf z.T. neuen Anlagen

8. Evaluierung LED-Gesamtprozess fiir dinnere
150-mm-GaAs-Substrate

Innerhalb der dreijihrigen Projektlaufzeit wurden alle
Arbeitspakete parallel bearbeitet. Regelmifiige Telefon-
konferenzen bzw. Projekttreffen sorgten fiir die Abstim-
mung der Arbeiten zwischen den Projektpartnern. Am
Ende des Projektes waren die Technologiednderungen
und neuen Produkte vollstindig qualifiziert und konnten
in die Massenfertigungen iibernommen werden

Ergebnisse

Die Abbildung 3.1.3.2 bilanziert den rein geometrischen
Verlust bei der Herstellung der GaAs-Substrate bzw. bei
der nachfolgenden LED-Herstellung. Im Projekt konn-
ten 65% dieser Verluste vermieden werden.

Dartiber hinaus wurden Qualitit der Erzeugnisse (Wa-
fer, LED) sowie die Ausbeuten bei deren Herstellung
durch technologische Optimierungen verbessert. Insge-
samt wurde der Gallium-Rohstoffeinsatz tiber die Lie-
ferkette hinweg um 36% gesenkt werden (siehe Abbil-
dung 3.1.3.3).

Der grofie Einspareffekt konnte durch die Bearbeitung
aller technologischen Schritte der Wertschopfung ein-

Fehlorientierte
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Substrat-
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Abbildung 3.1.3.2 Bilanz der geometrischen Verluste bei der Waferherstellung
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schliefdlich der Nebenprozesse, erreicht werden. Grund-
lage des Projekterfolges war die iibergreifende Analyse
der Einsparpotenziale und die konsequente Umsetzung
der Verbesserungskonzepte sowie deren Integration in
die Fertigungslinien.

Verwertung

Die im Projekt entwickelten Technologien und Prozes-
se sind vollstindig in den operativen Fertigungsprozess
eingefiihrt. Sowohl bei FCM als auch bei OSRAM wer-
den die aktuellen Produkte in Massenfertigung herge-
stellt. Die spezifischen Materialeinsparungen skalieren
mit der Fertigungsmenge. Die Effizienzkonzepte wer-
den bereits fir andere Produktlinien genutzt. Neben
den positiven Effekten durch den nachhaltigeren Um-
gang mit Ressourcen konnte auch die Wettbewerbs-
position der deutschen Partner insbesondere gegen die
Konkurrenz aus Asien gestarkt werden.

Galliumverbrauch fWaferfliche

Waferfliche/LUMEN

Galliumverbrauch /LUMEMN

2012 2015

Abbildung 3.1.3.3 KenngréRen zur Messung des Projekterfolges zu
Beginn und Ende des Projektes
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3.1.4 Projekt MEINDMAP - Materialeffiziente einlauffahige Dichtungen
fiir Maschinen und Pumpen, FKZ 03X3572A

Einleitung

Die Verringerung der Effizienzverluste durch Reduzie-
rung der Spalte an den Schaufel- und Dichtspitzen in
Turbomaschinen und den Spaltbereichen bei Pumpen
ist gidngige Praxis. Solche Dichtsysteme in rotierenden
Maschinen und Turbinen sollen vor allem Blow-by-Ef-
fekte verhindern, die zu einem Wirkungsgradverlust der
Maschinen fiihren. Der Einsatz von Verschleif3schutz-
schichten auf den Schaufelspitzen und verschleifsenden
Schichten auf den statischen Gegenpartnern hat sich
bewihrt, weist jedoch auch systemtypische Schwichen
auf. Zur Abdichtung von Spaltsystemen zwischen rotie-
renden und statischen Triebwerkskomponenten sind
verschiedene Systeme tiblich: Bei Flugturbinen wer-
den Dichtsysteme auf gezielten Verschleifd der gegen-
einander laufenden Bauteile ausgelegt. Im Hochtem-
peraturteil werden dabei vor allem Wabenstrukturen
als Einlaufschichten eingesetzt. Typischer Werkstoff ist
Hastelloy X, eine Nickelbasislegierung mit 47 % Ni, 22
% Cr, 18 % Fe und 9 % Mo [1]. Zur Herstellung von Wa-
benstrukturen missen zunichst diinne Folien durch
mehrfaches Warmwalzen erzeugt werden. Anschlie-
end werden geeignet geformte Bleche herausgetrennt.
Dieser Fertigungsweg ist sehr energieaufwindig. Vor al-
lem aber entstehen grofie Materialverluste durch Be-
sdumen und hohen Ausschuss bei der Fertigung in der
Grofienordnung von ~50 %. Die fertigen Strukturen
werden anschlieffend auf Triagerstrukturen gelotet, wel-
che typischerweise mit erheblichem Materialaufwand
aus Vollmaterial gefrist werden (Materialausbeute etwa
50 %). Bei Pumpen wird nicht mit gezieltem Verschleif?
gearbeitet. Hier kann es jedoch durch ungilinstige Be-

triebsbedingungen bei wirkungsgradhebenden en-
gen Spalten schnell zu einem Anlaufen kommen, was
zu einem Fressen des Laufers und somit zum Totalaus-
fall fihren kann. Zellenprofile werden daher eingesetzt,
um weniger verschweiflendes Material an der Oberfliche
zu haben und eine nachgiebigere Struktur zu generieren.
Zudem weisen zellulare Strukturen durch Verwirbelung
der Spaltstromung einen hoheren Widerstandsbeiwert
gegentiber gleich weiten, glatten Spalten auf. Dabei wer-
den verschiedene austauschbare, verschleifdende Spalt-
ringe gegeniber glatten Laufradspalten benutzt. So wer-
den Wirkungsgradsteigerungen bis 3,5 % erreicht, was
bei einer Antriebsleistung im MW-Bereich bei dauerlauf-
enden Pumpen zu enormen Energieeinsparungen fiihrt.
Fertigungstechnisch haben sich im Laufe der letzten 20
Jahre Verschleifdichtungen etabliert, die sequenziell in
mehr als 10 Schritten aus dem Vollmaterial heraus ero-
diert werden. Entsprechend hoch sind die Herstellungs-
kosten. Das Erodieren ist sehr zeitaufwiandig und tragt im
Strukturierungsbereich mehr als 85% des Materials ab.

Projektbeschreibung

Zur Erreichung des Zieles der Entwicklung von Polyeder-
zellstrukturen (PZS) mit sprédem Bruchverhalten als Subs-
titution der herkdbmmlichen Honigwabenstrukturen wur-
de das Projekt in die folgenden Projektphasen unterteilt:

A. Definitionsphase

B. Werkstoff-und Technologieentwicklung
C. Bauteilentwicklung

D. Test des Systeme

Abbildung 3.1.4.1 méglicher Anwendungsfall fiir das PZS-Dichtsystem als Ersatz der Zellenprofilspaltdichtung (links) in mehrstufigen Hoch-
druckpumpen HGM fiir HeiRBwasseranwendungen (rechts) (Quelle: KSB SE & Co. KGaA)
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Im Folgenden wird die Umsetzung des Vorhabens an-
hand dieser Projektphasen kurz erldutert.

A. Verfahrens- und Werkstoffscreening und
Definition der Testkriterien

In dieser Phase des Projektes wurden die Anforde-
rungsprofile definiert, erste Verfahrens- und Werk-
stoffscreenings durchgefiihrt und letztlich auch Test-,
Analyse- und Messkriterien definiert. Im Rahmen ei-
ner Literatur- und Patentrecherche wurden drei MCrA-
IY-Pulverlegierungen identifiziert. Die entscheidenden
Griinde fiir die Wahl der Polyederzellstrukturlegierung
sind das Abreib- bzw. Einlaufverhalten und die Oxida-
tionsbesténdigkeit. Nach Priifung aller Kriterien zu Ver-
fahren, Werkstoffen, elastisch/plastisch bzw. duktil/
sproden Ansitzen und dem Fligen, wurde das Konzept
weg vom elastisch/plastischen (derzeitige Honigwaben-
struktur) hin zum duktil/spréden Ansatz aufgenommen.
Zur Ermittlung der Eignungsfiahigkeit im Turbinenluft-
strahltriebwerk wurden Einlaufversuche sowie Oxida-
tions- und Korrosionsbestindigkeitsuntersuchungen,
Erosionsversuche zur Bestimmung der Widerstandsfa-
higkeit gegeniiber partikelbeladener Stromung, Luftsys-
temtests zur Bestimmung der Leckage und der Proben-
umfang festgelegt. Die Messung der Warmeentwicklung
im Einlauffall wurde in Zusammenarbeit mit Oerlikon
Metco erarbeitet. Zum besseren Verstindnis der Poly-
ederzellstruktur-Technologie und zur Abschitzungen
der Technologieeignungsfiahigkeit wurden eingangs fol-
gende numerische Arbeiten durchgefiihrt:

° Untersuchung der dichtesten Kugelpackungen
fur den Aufbau der Polyederzellstruktur in einer
CAD-Umgebung (CAD = Computer Aided Design)

¢ Untersuchung der PZS zur Abschitzung der Kon-
takt- bzw. Reibflichen in Abhingigkeit von verschie-
denen Schnittebenen (im Vergleich zur Hohlkugel-
(HMS) und Honigwabenstruktur)

Abbildung 3.1.4.2 PZS-Bogensegment, gelotet

® CFD-Mini-Studie (CFD = Computational Fluid Dy-
namics) zum derzeitigen Dichtungssystem mit Ho-
nigwabenstruktur und zukiinftigen Dichtungssys-
tem mit Polyederzellstruktur

B. Technologieentwicklung

Wihrend der Werkstoff- und Technologieentwicklung
fanden Parameterstudien fiir eine Auswahl an in Frage
kommender Werkstoffe statt. Nach der Auswahl des viel-
versprechendsten Werkstoffes wurde der Herstellungs-,
sowie der anschliefiende Fligeprozess weiterentwickelt.
Die Herstellung erfolgte durch Beschichten kugelfor-
miger Substrate mit einer Metallpulver-Suspension. Sie
wurden in einem Formteilautomaten gezielt expandiert
und so zu einer Struktur geschdumt, welche vieleckige
Zellen ausbildet - eine sogenannte Polyederzellstruktur.
Anschlieffend wurde das Substrat chemisch und ther-
misch aus dem Inneren der Zellen entfernt und die Me-
tallpulver-Wande zu einer festen Struktur gesintert. Die
Entwicklung des ausgewihlten Filigeverfahrens wurde
in Teilschritten durchgefiihrt. Zu Beginn wurden die
Temperaturregime, Ofenatmosphire und die notwen-
digen Hilfsmittel zur Anordnung der zu verbindenden
Bauteile an Bestands-PZS-Proben erarbeitet. Zum Ab-
schluss der Entwicklung des ausgewdhlten Fligever-
fahrens wurde der Probengeometrieeinfluss auf die
Lotbarkeit von PZS hinsichtlich Lotflussverhalten und
Benetzung untersucht. Hierfiir wurden gekrimmte
PZS-Segmente gefligt (Abbildung 3.1.4.2).

C. Bauteilentwicklung

Die Substitution der Honigwaben- durch Polyederzell-
strukturen erfordert eine Anpassung in der Fertigung
von Statoren. In diesem Forschungs- und Entwick-
lungsvorhaben wurde der endformnahe Ansatz mit mi-
nimaler Nachbearbeitung verfolgt, d.h. dass die PZS auf-
gelotet und auf Labyrinthdichtungs-Nenndurchmesser

29



3 PROJEKTE ZU SUBSTITUTION UND MATERIALEFFIZIENZ

3 PROJEKTE ZU SUBSTITUTION UND MATERIALEFFIZIENZ

gefertigt wird. Zur Untersuchung der Fiigbarkeit von
PZS-Bogensegmenten hinsichtlich Loétflussverhalten
und Benetzung wurden Lotversuche mit gekriimmten
Metallsegmenten und mit Metallringe mit bauteildhn-
licher Geometrie absolviert.

D. Test der Systeme

In der letzten Projektphase wurden die entwickelten
Systeme getestet. Im ersten Teil dieser Projektphase
wurden die erzeugten Strukturen (aus 3 Legierungen)
bezlglich der Oxidationsbestindigkeit sowie des Ab-
reib- bzw. Einlaufverhaltens untersucht. Ziel dieser Pha-
se war die Identifizierung und Auswahl einer PZS-Legie-
rung fiir die Weiterentwicklung.

Teil 2 beschiftigte sich mit der Untersuchung/Priifung
der ausgewihlten PZS-Legierung, wobei diese unter-
schiedliche Werkstoffvariationen hinsichtlich Kohlen-
stoffgehalt und Porositit aufwiesen.

Folgende Vorgehensweise/Aufteilung wurde gewahlt:

* Voruntersuchung zum Abreib- bzw. Einlaufverhal-
ten - 3 PZS-Legierungen

® Voruntersuchung zur Oxidationsbestindigkeit -
3 PZS-Legierungen

® Bestimmung der PZS-Legierung zur Weiterentwicklung
basierend auf den Ergebnissen der Voruntersuchung

° Untersuchung zum Abreib- bzw. Einlaufverhalten -
1 PZS-Legierung mit untersch. Werkstoffvariation

¢ Untersuchung der Oxidations- und Korrosionsbe-
standigkeit - 1 PZS-Legierung mit untersch. Werk-
stoffvariation

Ergebnisse

Die Durchfiihrung dieses Teilprojektes endete mit fol-

gendem wissenschaftlichen undtechnischen Stand:

° Nach dem Werkstoff-Sreening wurden drei ver-
schiedene PZS-Legierungen (MCrAlY1l, MCrAlY2
und MCrAlY3) mit einer Zellgrofie zwischen 1,5 und
2,5 mm hergestellt

* Lot-, Oxidationsbestdandigkeits- sowie Einlaufversu-
che mit drei PZS-Legierungen durchgefiihrt

° Basierend auf den Versuchsergebnissen der drei
PZS-Legierungen wurde eine Legierung fiir die Wei-
terentwicklung bestimmt

® PZS aus bestimmter Legierung mit Zelldurchmesser
von 1,5 bis 2 mm und Kohlenstoffgehalte von 0,05
bis 2 m.% sowie Zellwandporosititen von 4 bis 40 %
erzeugt
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* Weitere Untersuchungen zur Loétbarkeit, Korro-
sions- und Oxidationsbestindigkeit sowie Einlauf-
fahigkeit mit den PZS-Proben mit verschiedener
Porositit und verschiedenen Kohlenstoffgehalten

® Bedingungen und Parameter zur Herstellung von
geeigneten Polyederzellstrukturen fiir den Einsatz
Turbinenluftstrahltriebwerken erarbeitet.

¢ Fir den Anwendungsfall ,Pumpe“ wurde ein
PZS-Spaltdichtsystem aus Duplexstahl entwickelt
und das PZS-Material hinsichtlich seines Korro-
sions- und Anstreifverhaltens getestet.

Zusammengefasst bedeutet dies, dass im Rahmen des
Projektes ein fiir die Anwendung gut geeigneter Werk-
stoff ausgewahlt werden konnte. Die Untersuchungen
des Einflusses Kohlenstoffgehaltes und der Zellwand-
porositiat werden Ruckschliisse auf Schliisselparameter
fir Entbinderung und Sinterung zulassen. Diese bei-
den Eigenschaften werden mafigeblich in den Prozess-
schritten Entbinderung und Sinterung eingestellt. Die
Ergebnisse der Oxidations-, sowie Korrosionstests und
die Einlaufversuche ermoglichen nun eine erste not-
wendige Eingrenzung fiir die Prozessspezifikation.

Beziiglich des Beitrages zur Ressourceneffizienz kann
die Aussage getroffen werden, dass ein grofSer Schritt hin
zur Einfihrung einer ressourcenschonenderen Techno-
logie getan werden konnte. In dem Projekt sollten lo-
kale funktionalisierte und strukturierte Dichtsysteme
entwickelt werden, mit denen die Herstellung energie-
effizienterer Maschinen moglich ist. Im Vergleich zu
dem Stand der Technik sollen die hier zu entwickelnden
Dichtungen im Fall von Turbomaschinen mit selbst-
tragenden Systemen ein Einsparpotenzial von bis zu 95
% besitzen, bei ebenfalls zu untersuchenden Pumpen-

Abbildung 3.1.4.3 PZS-Bogensegment vor dem Fiigen in
bauteildhnlicher Geometrie

dichtungen 50 %. Zum gesamten Einsparungspotenzial
im Bereich dynamischer Dichtsysteme gibt es bezlig-
lich des Materialeinsparungspotenzials keine Zahlen,
die Grofienordnung des Potenzials kann mit einigen
Annahmen allerdings sehr grob abgeschitzt werden.
Unter der Annahme, dass 10 % aller Dichtungen mit ei-
nem ressourcensparenden System ausgestattet werden
konnen errechnet sich eine Einsparung von 90.000 kg
Stahls pro Jahr nur fur dynamische Dichtsysteme. [2]
Ein weiteres Ziel ist der Verzicht auf die Beschichtung
von Dichtlippen mit kubischem Bornitrid. Diese Sys-
teme bieten zwar hervorragende Schneideigenschaf-
ten, sind aber mit sehr hohen Kosten verbunden und
aufgrund rechtlicher Beschrankungen in Deutschland
nur eingeschrankt verfiigbar (beispielsweise unterliegt
der Import von kubischem Bornitrid aus den USA sehr
strengen Ausfuhrbeschrinkungen) [3]. Auch zum Nach-

Literatur/Quellen

weis zur Moglichkeit der Vermeidung dieser Schichten
konnte ein grofler Beitrag geleistet werden, da das ver-
anderte Versagensverhalten beim Einlaufen keine An-
forderungen beziiglich der Schneideigenschaften des
Rotors mehr erfordern.

Verwertung

Im Rahmen des Projektes MeinDMaP konnte nachge-
wiesen werden, dass prinzipiell Strukturen herstellbar
sind, die mit hoher Wahrscheinlichkeit den Anforde-
rungen fiir den Einsatz im Triebwerk und Hochdruck-
pumpen standhalten kénnen. Auf Basis dieser Vorent-
wicklung werden die Arbeiten nun fortgefiihrt, um zum
einen den Fertigungsprozess zur Serienreife zu fithren
und die Funktion im Rahmen eines Triebwerks- sowie
Pumpentests zu demonstrieren.

[1] Flitney, R.: Seals and Sealing Handbook, 5. Auflage, Elsevier Science, 2007. ISBN 978-1856174619.

[2] Bundeskartellamt, Fusionskontrollverfahren B3-112/03. https://www.bundeskartellamt.de/SharedDocs/Entscheidung/DE/Ent-
scheidungen/Fusionskontrolle/2004/B3-112-03.pdf?__blob=publicationFile&v=3

[3] Dudeck, M.: ,MeinDMaP - Materialeffiziente einlauffahige Dichtungen fiir Maschinen und Pumpen®, 2014, Tagungsband zum
BMBF-Forum MatRessource, Darmstadt, S. 32-33. https://matressource.de/de/publikationen/aus-matressource
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3.1.5 Projekt nanoRec - Harte Werkstoffe und VerschleiRschutzschichten
erhohter Lebensdauer auf der Basis von neuartigen und recycelten

Nanomaterialien, FKZ 03X3573A

Einleitung

Das Gesamtziel des Vorhabens besteht in der Erh6hung
der Ressourceneffizienz durch Materialinnovation, im
Besonderen in der Senkung des spezifischen Bedarfs
strategischer Metalle wie Wolfram und Cobalt, der in-
telligenten und effizienten Nutzung riickgewinnbarer
nanoskaliger Werkstoffe, dem Ersatz von natiirlichem
Diamant durch synthetische Stoffe und dem Ersatz des
umwelt- und gesundheitsgefahrdenden Cobalts durch
weniger bedenkliche Metalle. Die Arbeiten sind auf ei-
ne Verbesserung des Verschleifdschutzes von mit durch
Hartmetallen und Spritzschichten armierten Bauteilen
ausgerichtet. Die zu erarbeitenden prinzipiellen Losun-
gen reichen jedoch weit tiber dieses Anwendungsfeld
hinaus.

Projektbeschreibung

Das Arbeitsziel des Vorhabens besteht in der Entwick-
lung einer neuen Klasse von Verbundwerkstoffen und
Verschleifischutzschichten aus einer harten und einer
duktilen Phase, die sich durch zwei Grofienniveaus in
ihrer Mikrostruktur auszeichnen vorzugsweise auf der
Grundalge von Sekundirrohstoffen. Die Abmessungen
der beiden in den Verbundwerkstoffen enthaltenen
Phasen kénnen in ihren ,dufleren“ Abmessungen denen
herkdémmlicher Werkstoffe entsprechen, aber auch aus
extrem groben Hartstoffteilchen bestehen, das heifdt,
die Grofie der Hartstoffteilchen kann zwischen weni-
gen bis einigen Hundert Mikrometern variieren. Eine
der zu lésenden wissenschaftlich-technischen Aufga-
ben besteht darin, geeignete polykristalline Wolfram-
carbid-Hartstoffkorner mit nanoskaliger Mikrostruktur
und mittleren Abmessungen von einigen wenigen bis
hin zu mehreren Hundert Mikrometern bereitzustellen.
Die im Projekt anzustrebende Losung soll deshalb auf
dem bestehenden technischen Stand aufbauen und die
verfiigbaren nanoskaligen WC-Pulver sowie die wach-
sende Menge von verschlissenen Bauteilen und pul-
verformigem Ricklauf, der extrafeine und nanoskalige
Carbide enthilt, als Rohstoffquelle nutzen. Die Verwen-
dung von ,Schrott” und anderen Formen von recycel-
tem Material hat auch unter 6konomischen Aspekten
eine hohe Bedeutung. Fiir die Werkstoff- und Verfah-
rensentwicklung haben die Projektpartner ausreichend

32

gute Kontakte zu Rohstoffherstellern wie H. C. Starck
sowie Herstellern und Nutzern extrafeiner und nano-
skaliger Hartmetalle, um den Rohstoffbedarf zu decken.
Fiir die Herstellung der hartversinterten, polykristalli-
nen WC-Partikel sollten im Rahmen des vorliegenden
Projektes folgende Rohstoffquellen betrachtet werden:

a) abgenutzte Verschleiflschutzteile und Werkzeuge
aus extrafeinem bzw. nanoskaligem, binderarmen
und binderfreiem Hartmetall, vergleichbarer Sinter-
schrott

b) weicher Schrott (vorgesinterte Teile) und Riicklauf
aus der Hartmetallfertigung,

c) durch Zinkverfahren recyceltes, extrafeines, binder-
armes Material,

d) frisch synthetisiertes nanokristallines WC-Pulver.

Nach ihrer Herstellung sind die polykristallinen har-
ten WC-Teilchen mit einem Bindemetall zu mischen
und zu dichten Bauteilen zu sintern bzw. mit Hilfe ei-
nes Spritzverfahrens auf die zu schiitzende Oberfldche
aufzutragen. Beide Prozesse, Sintern wie Spritzen, sind
dabei so zu fiihren, dass das fliissige Bindemetall nicht
in die Hartstoffkdrner eindringt und diese auflost. Das
wird erreicht durch kurze Warmebehandlungsprozesse
und eine moglichst niedrige Temperatur (z. B. druckun-
terstiitztes FAST/SPS-Kurzzeitsinterverfahren, druck-
unterstiitztes Sintern unterhalb der Flissigphasenbil-
dung) und durch die Auswahl eines geeigneten Binders
mit hinreichender Benetzung, aber einem von Null ver-
schiedenen Dihedralwinkel.

Ergebnisse

Das Gesamtziel des Verbundvorhabens wurde gemein-
sam mit allen Projektpartnern erfolgreich erarbeitet und
damit die Moglichkeit geschaffen, die Rohstoffabhin-
gigkeit deutlich zu verringern. Hierbei konnten mehrere
Losungswege erarbeitet werden. Zunichst konnte eine
Fertigungskette erarbeitet werden, wobei Rohstoffe aus
polykristallinen, binderfreien WC-Schrotten, hier ins-
besondere gebrauchte Sputtertargets, zu hochwertigen
Beschichtungsmaterial veredelt werden. Durch Brechen
und Klassieren mittels unterschiedlicher Brechverfah-
ren in verschiedene Korngrofienbereiche konnten die
Rohstoffe zu Beschichtungswerkstoffen fiir eine Viel-

Abbildung 3.1.5.1 Recycelte (links) und synthetisierte (rechts), polykristalline Wolframcarbidpartikel

zahl von thermischen Beschichtungsverfahren nahezu
100 % verwertet werden. Neben der Aufbereitung von
bereits gesinterten WC-Hartmetallschrotten wurden
polykristalline Wolframkarbidpartikel synthetisiert.
Hierzu wurde nanoskaliges WC-Pulver mittels Spriih-
granuliertechnik und anschlief}endem Sintern zu quasi
dichten runden Partikeln verarbeitet. Beide Partikelar-
ten sind Abbildung 3.1.5.1 gezeigt.

Diese wurden mit unterschiedlichen Metallbindern
als Mischung mittels des Spark-Plasma-Sinterverfah-
rens gesintert, wobei sich der Einsatz von Ni und FeNi-
Co-Binder als glinstig erwies. Des Weiteren konnte im
Projekt eine alternative Fertigungstechnik zur Herstel-
lung von WC Verbundplatten entwickelt werden. Hier-
zu wurde aus Wolframkarbid-Frischpulver des Typs
DN-4-0 durch Schnellsintern mittels FAST/SPS Schei-
ben mit Durchmessern zwischen 30 mm bis 80 mm her-
gestellt werden. Die Hartewerte betrugen bis zu 2800

HV10. Fir die industrielle Herstellung von Vorkérpern
aus binderfreiem Wolframkarbid zur Herstellung von
direkt-gebundenen Verschleifischutzplatten, wurden
verschiedene Anlagenkonzepte entwickelt, die die wirt-
schaftliche Herstellung von Vorkérpern bis max. 250
mm Durchmesser ermdglichen. Die im Rahmen des
Projektes gewonnenen unterschiedlichen Rohstof-
fe wurden zur Herstellung von Verschleifdschutzlegie-
rungen und Verschleifischutzplatten zur Beschichtung
verschleifbeanspruchter Bauteile unterschiedlich wei-
terverarbeitet. Hierbei ist im Einzelnen zu nennen:
Filldrdhte und Fillstibe sowie gemischte Spritz- und
Schweifdpulver bestehend aus einer Nickel- Matrixle-
gierung und Hartstoffanteilen bis 90 Gew.-% oder als
reines Hartmetallpulver. Die veredelten Beschichtungs-
werkstoffe wurden durch Autogenes Aufschweiflen,
Filldrahtschweiflen,  Plasma-Pulver-Auftragschwei-
3en, Flammpulver- und Lichtbogenspritzen weiterver-
arbeitet. Die Schichten wurden metallographisch und

Volumetrischer Verschleiffaktor
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Abbildung 3.1.5.2 VerschleiRergebnisse nach ASTM G65 von konventionellem Material (Durmat 61 PTA, 62 PTA) im Vergleich mit recyceltem

polykristallienen WC + konv. Bindermetal (pWC STA+59 PTA)
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verschleifdtechnisch gepriift und die Ergebnisse mit
Standardbeschichtungen verglichen. Es konnte nachge-
wiesen werden, dass die hergestellten Schutzschichten
zum Teil deutliche hohere Standzeit aufweisen. Teilwei-
se konnten die Schutzschichten industriell erprobt wer-
den, wobei die Standzeiten gleichwertig oder besser im
Vergleich zu konventionelle Schutzschichten abschnit-
ten (Vgl. Abbildung 3.1.5.2).

Neben der Verwendung der Hartmetallpulver zum ther-
mischen Beschichten konnte im Rahmen des Projektes
durch Spark-Plasma-Sintering (SPS) Hartmetall-Me-
tall-Mischungen auf Stahlkorper direkt aufgesintert
werden. Hierdurch ist eine neue Fertigungstechnolo-
gie entwickelt worden, die das aufwendige Aufléten von
Hartmetallplatten auf Funktionstriagern erspart. Eben-
so konnten Feinststdube (Abrieb), die zwangslaufig bei

Literatur

der Zermahlung entstehen, mit dem Verfahren wieder
zu Platten gesintert und dann anschliefend wieder zu
forderbaren Partikeln gebrochen werden.

Verwertung

Die gewonnenen Erkenntnisse wurden bzw. werden
schrittweise in die Praxis tiberfiihrt. Parallel wird jedoch
an der weiteren Optimierung der verschiedenen Her-
stellungs- und Bearbeitungstechnologien gearbeitet.
Fir die Zukunft ist zu erwarten, dass die Recyclequote
zunimmt und immer mehr geeignete Rohstoffe fir die
Herstellung entsprechender verschleifdfester Schichten
und Vollmaterialien zur Verfiigung stehen.

Pé6tschke, J.; Richter,V.; Schreiber,F.;Erpel, T.;Hennicke, J.: NanoRec: Harte Werkstoffe und VerschleiBschutzschichten erhohter
Lebensdauer auf der Basis von neuartigen und recycelten Nanomaterialien. Vortrag PowderMet2016; 06/2016

Pétschke, J.; Richter, V.; Mayer, M.: Novel polycrystalline WC-Co based cemented carbides and their properties. Poster im BMBF-

FORUM MatRessource 09/2016.

Po6tschke, J., Richter, V.; Schreiber, F.; Erpel, T.; Hennicke, J.: NanoRec: Harte Werkstoffe und VerschleiRschutzschichten erhchter Le-
bensdauer auf der Basis von neuartigen und recycelten Nanomaterialien. Vortrag WorldPM 2016, 10/2016.

Pétschke, J.; Richter, V.; Mayer, M.: Manufacturing And Properties Of Polycrystalline WC-Co Based Cemented Carbides. Proceedings of
the International Conference on Powder Metallurgy & Particulate Materials. World PM2016. http://publica.fraunhofer.de/eprints/

urn_nbn_de_0011-n-4188389.pdf

Hennicke, J.; Kessel, T.; Raethel, J. Enhancements on Fast Sintering Systems Promote Transfer from the Lab to Industrial Applications. In
Ceramic Engineering and Science Proceedings; Ohji, T., Singh, M., Halbig, M., Moon, K. IL, Eds.; John Wiley & Sons, Ltd, 2017;

S.11-20. https://doi.org/10.1002/9781119321736.ch2

Hennicke, J.; Kessel, T.; Ptschke, J.; Vornberger, A.; A.: Rate Controlled Sintering of Binderless Tungsten Carbide, EuroPM 2017,
Mailand, Oktober 2017. 978-1-899072-49-1. http://publica.fraunhofer.de/dokumente/N-537847.html

Erpel, T.; Allebrodt, B.; Schreuders, C.; Schreiber, F.: Strategischer VerschleiRschutzwerkstoff Wolframkarbid: Verfligbarkeit und Alterna-
tiven in der Zukunft. 10. Fachtagung VerschleiRschutz durch Auftragschweilen (2014). Tagungsband S. 32-35. https://durmat.com/
strategischer-verschleissschutzwerkstoff-wolframkarbid-verfuegbarkeit-und-alternativen-in-der-zukunft

34

3.1.6 Projekt RADIKAL - Ressourcenschonende Werkstoffsubstitution
durch additive & intelligente (FeAL-) Werkstoff-Konzepte fiir
angepassten Leicht- und Funktionsbau, FKZ 03X3574A

Einleitung

Legierungen auf der Basis intermetallischer Phasen bil-
den eine neue, innovative Werkstoffklasse, die zuneh-
mend zum industriellen Einsatz kommt. Im Hinblick
auf Ressourcenschonung und Nachhaltigkeit sind ins-
besondere Fe-Al Legierungen auf Basis der intermetal-
lischen Phasen Fe3Al und FeAl interessant. Diese Le-
gierungen weisen eine hervorragende Korrosions- und
Abrasionsbestidndigkeit auf und ihre Festigkeiten tber-
treffen inzwischen die modernster ferritischer Turbi-
nenstdhle bzw. erreichen die einiger Co- und Ni-Ba-
sislegierungen und sind daher prinzipiell auch fir
mechanisch, thermisch und korrosiv hochbelastete
Bauteile und Aggregate geeignet. Da Fe-Al Legierungen
zudem eine wesentlich geringere Dichte haben und kei-
ne oder nur sehr geringe Mengen strategischer Metal-
le enthalten, stellen sie aus industrieller Sicht eine in-
teressante Werkstoffalternative dar. Hinzu kommt, dass
Fe-Al Legierungen aufgrund ihrer Eigenschaften einen
groflen potenziellen Anwendungsbereich haben, z. B. in
vielen Bereichen der Energietechnik, der (petro-)chemi-
schen Industrie, fiir automobile Anwendungen oder in
der Luftfahrt, wo neben Festigkeit auch Langzeitbestan-
digkeit, in der Hauptsache also Korrosionssicherheit ge-
fordert ist. Eine werkstofftechnische Herausforderung
stellt die begrenzte Duktilitdt der intermetallischen Fe-
Al Legierungen dar, was zum Teil auf eine ausgepragte
Grobkornigkeit, z.B. beim Gieflen der Legierungen, zu-
rickzufiihren ist. Neue innovative Schichtfertigungs-
verfahren, engl. Additive Manufacturing“ (AM) genannt,
wie ,Laser Beam Powder Bed Fusion“ (LB-PBF), ,Elec-
tron Beam Powder Bed Fusion“ (EB-PBF) und ,Direct
Energy Deposition® (DED) gestatten die Herstellung
endkonturnaher Bauteile mit nahezu unbegrenzter
Geometriefreiheit und sehr feinkérnigen Mikrostruk-
turen. Der Materialaufbau erfolgt schichtweise in einem
Pulverbett (LB/EB-PBF) oder iber ein Pulver-Diise-Ver-
fahren (DED) durch lokales Aufschmelzen des Pulvers
mit Laser- oder Elektronenstrahl. Die mit diesen Me-
thoden erzeugten Mikrostrukturen sind aufgrund der
hohen Abkiihlraten in der Regel sehr feinkérnig. Neben
einer verbesserten Duktilitit aufgrund deutlich verrin-
gerter Korngrofie ist die endkonturnahe Fertigung mit-
tels AM ein weiterer wesentlicher Aspekt, da Fe-Al Le-
gierungen aufgrund ihrer hohen Verschleissfestigkeit

nur zeitaufwendig, d.h. relativ kostenintensiv, zu be-
arbeiten sind. Auch lassen sich mittels LMD chemisch
gradierte Bauteile herstellen, so dass die Zusammenset-
zung in den hochbelasteten Bereichen des Bauteils ent-
sprechend mafigeschneidert werden kann. Damit bie-
ten diese Verfahren aufiergewohnliche Moglichkeiten
zum Prozessieren von Fe-Al Legierungen.

Projektbeschreibung

Ziele des Projekts

¢ Ermittlung der grundsitzlichen Prozessierbarkeit
von intermetallischen Fe-Al Legierungen mit den
AM-Verfahren LB/EB-PBF und DED

® Prifen, inwieweit chemisch gradierte Proben mit-
tels DED herstellbar sind

¢ Untersuchung der erzielbaren Mikrostrukturen und
der daraus resultierenden Werkstoff- und Bauteilei-
genschaften (mechanisch-technologisch & korrosiv)

® Optimieren verschiedener Legierungskonzepte hin-
sichtlich der unterschiedlichen Anwendungen bei
den Projektpartnern

¢ Herstellung verschiedener Demonstratoren

Aufgabenverteilung

Da das Prozessieren intermetallischer Fe-Al Legierun-
gen mittels AM Neuland darstellte, mussten zuerst die
Prozessfenster fir die Verfahren LB/EB-PBF und DED
ermittelt werden, fiir die laser-basierten Verfahren am
ILT, fur EB-PBF an der Friedrich-Alexander-Universitat
Erlangen-Niirnberg in Kooperation mit AGI. Die beno-
tigten Fe-Al Pulver spezifizierter Korngréflen wurden
bei NANOVAL mittels Gasverdisung und KEG durch
mechanisches Legieren hergestellt. Priifkorper zur Er-
mittlung der Gefiige und mechanischer Eigenschaften
wurden verfahrens- und pulverspezifisch bei den Part-
nern ILT, AGI, SIEMENS und KEG hergestellt. Die Cha-
rakterisierung der Proben erfolgte gemeinsam mit dem
MPIE, wobei Untersuchungen am Transmissions-Elek-
tronenmikroskop (TEM) an der Karls-Universitit Prag
durchgefiihrt wurden. Aufbauend auf den Ergebnissen
an den Priifkérpern wurden Legierungszusammenset-
zungen fiir die unterschiedlichen Anwendungen der
Partner optimiert (MPIE), die entsprechenden hoher-
komponentigen Fe-Al Pulver hergestellt (NANOVAL,
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KEG), Prozessfenster an die spezifischen Anlagen der
Partner angepasst (ILT, AGI, SIEMENS, KEG), Demonst-
ratoren hergestellt (AGI, SIEMENS, KEG) und charakte-
risiert (MPIE, AGI, SIEMENS, KEG).

Arbeitsprogramm

Um die grundsatzliche Prozessierbarkeit zu ergriinden,
wurden gemeinsam von den Projektpartnern binire
Fe-Al Legierungen ausgewdhlt. NANOVAL ermittelte
in einer Reihe von Versuchen die optimalen Parameter
fir die Gasverdiisung, insbesondere hinsichtlich einer
optimierten Pulverausbringung fiir LB-PBF (Kornfrak-
tion 20 - 45 pm), DED und EB-PBF (45 - 90 um). Bei KEG
wurden die entsprechenden Parameter flir das mecha-
nische Legieren ermittelt. Besonders aufwendig ist die
Ermittlung der Prozessparameter fiir die AM-Verfah-
ren, da ein umfangreicher Satz von Parametern, wie
Strahldurchmesser, Laserleistung, Scangeschwindigkeit,
Pulvermassenstrom, Scangeometrie und Vorheiztem-
peratur, fiir jedes Verfahren ermittelt und aufeinander
abgestimmt werden muss, insbesondere im Fall einer
neuen Werkstoffklasse wie intermetallischen Fe-Al Le-
gierungen. Die ersten bei ILT aufgebauten Priifkorper
wurden zusammen mit MPIE hinsichtlich Mikrostruk-
tur und mechanischer Eigenschaften charakterisiert.
Gleichzeitig wurde die Ubertragbarkeit der am ILT er-
mittelten Parameter auf die industriellen Anlagen bei
AGI, SIEMENS und KEG gepriift und durch erginzen-
de Versuche am ILT angepasst. Abgestimmt auf die sehr
unterschiedlichen Anwendungen bei AGI, SIEMENS
und KEG wurden fir die Herstellung der Demonstra-
toren die drei unterschiedlichen Legierungskonzep-
te ,Borid-stabilisierte Fe-Al Legierungen®, Aushéirtba-
re Fe-Al Legierungen“ und ,,Mechanisch legierte Fe-Al
Legierungen“ ausgewihlt. Auf die Anwendungen hin
optimierte Legierungen (MPIE) wurden verdiist (NA-
NOVAL) bzw. mechanisch legiert (KEG). Hier galt es ins-
besondere fiir eine der zu verdiisenden Legierungen die
richtige Kombination von Tiegelmaterial und Diise zu
ermitteln bzw. durch Optimierung des mechanischen
Legierens ein chemisch homogenes Pulver zu erzeu-
gen. Das ILT ermittelte wiederum die grundlegenden
Prozessparameter und diese wurde zusammen mit den
Industriepartnern auf deren Anlagen angepasst. Die bei
AGI, SIEMENS, KEG und ILT produzierten Demonstra-
toren wurden zusammen mit MPIE hinsichtlich Geftige
und mechanischer Eigenschaften charakterisiert. In ei-
nem gesonderten Projektteil war zu priifen, ob sich che-
misch-gradierte Prifkorper mittels AM aufbauen las-
sen. Mit den entsprechend von NANOVAL hergestellten
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Pulvern wurden mit DED am ILT Fe-Al Proben mit kon-
tinuierlichen Al-Gradienten sowie Fe—Al/Stahl Proben
mit unterschiedlichen Konzentrationsverlaufen der Zu-
sammensetzungen hergestellt und am MPIE hinsicht-
lich Geftigen und chemischer Gradierung untersucht.

Ergebnisse

Die grundsitzliche Prozessierbarkeit von intermetal-
lischen Fe-Al Legierungen mittels AM und der Aufbau
defektfreier Priifkorper mit Dichten > 99,5% wurde am
Beispiel von Fe-28Al (in At.%) nachgewiesen [1]. Neben
der Ermittlung der erforderlichen Prozessparameter hat
auch die umfangreiche Charakterisierung der Pulver
und deren Alterungsverhaltens zum erfolgreichen Auf-
bau gefiihrt [2]. Die Gefiige dieser einphasigen Modell-
legierung waren allerdings sehr grobkornig (Abbildung
3.1.6.1 a), was zu einer ausgepriagten Richtungsabhin-
gigkeit der mechanischen Eigenschaften in Bezug auf
die Aufbaurichtung fithrt [1]. Aufbauend auf diesen Er-
gebnissen konnten anwendungsrelevante Fe-Al Legie-
rungen unterschiedlicher Legierungskonzepte erfolg-
reich mittels AM prozessiert werden [3]. Insbesondere
zeigte sich, dass verschiedene, urspriinglich fir Guss-
routen entwickelte, Legierungskonzepte auf AM um-
setzbar sind (Abbildung 3.1.6.1 b).

Die mechanischen Eigenschaften entsprechen im We-
sentlichen denen der gegossenen Varianten [3]. Es
konnte zwar kein direkter Zusammenhang zwischen
Kornfeinung und Erhohung der Duktilitit gefunden
werden, einige der AM-Priifkérper weisen jedoch nach
entsprechender Warmebehandlung eine deutlich er-
hohte Duktilitat gegeniiber dem Guss auf [4]. Defekt-
freie Demonstratoren wurden aufgebaut, darunter ein
funktionstiichtiges Planetenlager (Abbildung 3.1.6.2).
Auch chemisch gardierte Proben mit Al-Konzentra-
tionsgradienten und Kombinationen von Fe-Al Legie-
rungen und unterschiedlichen Stihlen konnten mittels
DED hergestellt werden [5].

Dass alle Projektziele erreicht wurden zeigt, dass die Her-
stellung endkonturnaher Bauteile aus intermetallischen
Fe-Al Legierungen mit den untersuchten AM-Verfah-
ren moglich ist. Gegeniiber entsprechenden Bauteilen
aus konventionellen Werkstoffen (CrNi Stihle, Ni- und
Co-Basis Legierungen) weisen diese aufgrund besserer
Korrosionsbestidndigkeit und Verschleififestigkeit 1dn-
gere Lebensdauern auf und ein deutlich geringeres Ge-
wicht, was bei bewegten Teilen zu erheblichen Energie-
einsparungen fiihrt. Da die Legierungen keine oder nur
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Abbildung 3.1.6.1 Electron-backscatter diffraction (EBSD) Gefiige-
aufnahmen von (a) Fe-28Al und (b) Fe-30AL-10Ti (in at.-%) prozes-
siert mit LB-PBF

Abbildung 3.1.6.2 LB-PBF- und DED-Demonstratoren aus Fe—Al
Legierungen; (a) Hohlschaufeln; (b) Rotor; (c) Verdichterrad fiir einen
Turbolader; (d) Planetenlager

geringe Mengen sog. strategischer, d.h. teurer und lang-
fristig nicht unbegrenzt verfligbarer, Elemente enthal-
ten, stellen sie zudem auch eine wirtschaftliche Alter-
native dar.

Verwertung

Im Projekt RADIKAL ist die grundsatzliche Herstellbar-
keit additiv gefertigter Bauteile aus Fe-Al Legierungen
gezeigt worden, d.h. es wurden defektfreie Demonstra-
toren hergestellt, die das erwartete Eigenschaftsspekt-
rum aufwiesen. Nun muss in weiteren Schritten gezeigt
werden, ob eine kommerziell erfolgreiche Serienferti-
gung sinnvoll ist. Dass alle Projektpartner an einer sol-
chen Weiterentwicklung interessiert sind zeigt die Wei-
terfihrung der Aktivitdten in bilateralen Projekten oder
in grofReren Kooperationen [6, 7]. Die Firma NANO-
VAL kann die gewonnen Ergebnisse bereits heute nut-
zen. Seit Projektbeginn ist die Nachfrage nach Pulvern
komplexer Fe-Al Legierungen deutlich angewachsen
und NANOVAL bedient einen Grofiteil dieses Marktseg-
ments. Die gesteigerte Nachfrage nach Pulvern spiegelt
das wachsende Interesse der Industrie an intermetalli-
schen Fe—-Al Legierungen wieder. Aufgrund von Kosten-
druck und dem immer wichtiger werdenden Aspekt der
Nachhaltigkeit wird zunehmend der Ersatz von hoch-
legierten Stdhlen oder Ni- und Co-Basislegierungen
durch Fe-Al Legierungen fiir die unterschiedlichsten
Anwendungen untersucht. Neben klassischen Ur- und
Umformverfahren wie Giefien, Schmieden, Walzen etc.
ist die additive Fertigung zu einer interessanten Alter-
native fiir die Herstellung von Bauteilen aus interme-
tallischen Materialien geworden, wie das Beispiel der
weiter fortgeschrittenen industriellen Umsetzung in-
termetallischer y-TiAl-Basislegierungen zeigt [8]. Der
Erfolg der y-TiAl-Basislegierungen hat insbesondere
in Deutschland eine erhebliche Zahl an Arbeitspldtzen
geschaffen. Bei einem ebenso erfolgreichen Einsatz der
Fe-Al Legierungen wire aufgrund der wesentlich gro-
fReren Anwendungsbreite und des Substitutionspoten-
zials noch ein wesentlich groflerer Markt zu erwarten.
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3.1.7 Projekt NanoEmission - Untersuchung des Emissionsverhaltens
von Nanopartikeln bei der Abfallverbrennung, FKZ 03X3578A

Einleitung

Auf dem Markt befinden sich bereits eine Vielzahl an
Produkten die Nanomaterialien enthalten. In Zukunft
ist mit einem weiteren Zuwachs zu rechnen. Ein Teil
der nanopartikelhaltigen Produkte findet sich nach ih-
rer Verwendung im Siedlungsabfall wieder. Innerhalb
Deutschlands wird dieser Siedlungsabfall zu grofien Tei-
len direkt oder als Ersatzbrennstoff einer thermischen
Verwertung zugefiihrt. Hierbei besteht die Moglichkeit,
dass die eingesetzten Nanomaterialien von den vorhan-
denen Abgasreinigungssystemen unzureichend gefiltert
werden, wodurch sie iiber das Abgas wieder freigesetzt
werden und somit in die Umwelt gelangen wirden.
Deshalb ist zu klaren, wo Nanomaterialien in thermi-
schen Verwertungsprozessen wiederzufinden sind, und
ob sie gegebenenfalls abgetrennt werden kénnen, um
Mensch und Umwelt zu schiitzen.

Projektbeschreibung

Im Projekt »Untersuchung des Emissionsverhaltens
von Nanopartikeln bei der Abfallverbrennung« wur-
den fiir nanomaterialhaltige Abfélle das Verhalten und
die Abscheidung von Nanopartikeln bei der thermi-
schen Abfallbehandlung untersucht. Dabei wurde der
gesamte Weg vom Reststoff tiber die Verbrennung, die
Filterung des Abgases, die Freisetzung in die Umwelt
bis hin zur toxikologischen Bewertung der Wirkung auf
den Menschen und die Umwelt betrachtet. Durch die
Auswahl und Adaption geeigneter Filtermedien wurde
die Abscheidung definierter Nanopartikel gezielt reali-
siert. Mit den anfallenden nanopartikelhaltigen Proben
erfolgte eine Bewertung der humantoxikologischen
Wirkung. Ziel des Projektverbunds war es zu klaren,
ob von der emittierten Abluft aus Millverbrennungs-
anlagen (MVA) aufgrund von ggf. enthaltenen Nano-
partikeln eine humantoxikologisch relevante Wirkung
ausgeht oder nicht. Zunichst wurden die Verteilungs-
pfade durch die separate Analyse einzelner Teilstrome
der Verbrennungsriickstinde (Schlacke, Flugasche, Fil-
terstaub) auf Nanopartikeln bei der thermischen Be-
handlung untersucht und soweit méglich quantifiziert.
Anschliefend wurden die erforderlichen humantoxiko-
logischen Untersuchungen durchgefiihrt.

Zusammengefasst wurden im Projekt folgende Ziele er-

reicht:

¢ Erweiterung der Kenntnisse tiber das Verhalten von
Nanopartikeln bei der Abfallverbrennung

¢ Erste qualitative und soweit moglich quantitative
Erkenntnisse Uiber die Verteilungspfade von Nano-
partikeln in Asche, Filterstaub und Abgas

® Aussagen iber den Abscheidegrad der Filter in den
Technika sowie bestehender Filter in MVA fiir Parti-
kel im Nanobereich

¢ Humantoxikologische Bewertung der im Abgas ver-
bliebenen Partikelfraktionen

Neben Laborversuchen bei der Friedrich Alexander
Universitit (FAU) Erlangen-Nurnberg sowie Verbren-
nungsversuchen, die von den Partnern Fraunhofer Um-
welt-, Sicherheits- und Energietechnik (UMSICHT) in
Sulzbach-Rosenberg und dem Lehr- und Forschungsge-
biet Technologie der Energierohstoffe (TEER) der Rhei-
nisch-Westfilische Technische Hochschule (RWTH)
Aachen im Technikumsmafistab durchgefiihrt wurden,
fanden Feldversuche bzw. Messkampagnen unter Ein-
satz nanopartikelhaltiger Materialien in der MVA Weis-
weiler statt. Damit wurde die Ubertragbarkeit von Fil-
tertechnik und Analysemethoden in die Praxis gepriift.
Bei den Versuchen kamen Filter der Fa. Herding sowie
der Fa. Junker Filter zum Einsatz. Um den Wert der Op-
timierung der Filtersysteme fiir den Schutz von Mensch
und Umwelt erfassen zu kdnnen, wurden ein Teil der je-
weils im Abgas verbliebenen Partikel hinsichtlich ihrer
toxikologischen Profile von der Martin-Luther-Univer-
sitat (MLU) Halle-Wittenberg untersucht und verglichen.

Ergebnisse

Filtertechnik

Der Einsatz von konditionierten Rauchgasfiltern der
Fa. Herding ermoglicht es, durch die aufgebrachte Fil-
terhilfsschicht (Precoat-Material), die Nanopartikel-
konzentration auf wenige pg/m3 zu reduzieren. Dabei
lasst sich dieses Precoat-Verfahren, je nach Tempera-
turstabilitit des eingesetzten Filtermediums, bis 400°C
Rauchgastemperatur anwenden. Gemifl den erfolg-
ten Untersuchungen reichen fiir eine hinreichend ho-
he Abscheideleistung von Partikelgrofien unterhalb 1
pm ca. 100 - 200 g Precoat-Material pro Quadratmeter
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installierter Filterfliche aus. Emissionen von Nanopar-
tikeln kénnen durch den standardmifig verwende-
ten Mischnadelfilz der Fa. Junker Filter fast vollstindig
unterbunden werden, wenn insbesondere die Betrieb-
spa-rameter Filterdruckverlust und Anstrémgeschwin-
digkeiten geeignet gewdhlt werden. Im Rahmen des
Projekts konnte gezeigt werden, dass stets ein Mindest-
druckverlust von 500 Pa aufrechterhalten werden sollte.
In diesem Fall betrigt der gréflenabhingige Abscheide-
grad fur Nanopartikeln im Gréflenbereich von 5 bis 40
nm mindestens 99,95 %. Je hoher dieser Wert gewihlt
wird, desto besser ist die Abscheideleistung des Filters.
Hinsichtlich der Anstromgeschwindigkeit des Filters ist
es flir den Riickhalt von Nanopartikeln von Vorteil diese
moglichst klein zu wihlen. Gegentiiber konventionellen
Filtermedien z.B. den Mischnadelfilzen aus PTFE- und
PI-Fasern reduzieren die PTFE-Membranfiltermedien
das bereits niedrige Emissionsniveau der nanoskaligen
Partikel weiter.

Thermische Abfallbehandlung in der MVA Weisweiler
In den Technikumsversuchen von Fraunhofer UM-
SICHT und RWTH Aachen sowie den Laborversuchen
an der FAU Nirnberg-Erlangen konnte gezeigt werden,
dass sich die Nanopartikel vor allem in der Rostasche
wiederfinden und dass mit bestehender Filtertechnik
bzw. verfligbaren Filtermaterialien die Nanopartikel
weitestgehend abgeschieden werden kénnen. Um die
Erkenntnisse der Versuche an einer grofytechnischen
Anlage zu verifizieren, wurden Verbrennungsversuche

| Z1:Abfall 16,2 Uh, Ba: 44,2 kgh |

duwoall

2]
W

mit nanoskaligem Bariumsulfat an der MVA Weisweiler
durchgefiihrt. ,Zur Bestimmung der Verteilungspfade
und der Wiederfindungsraten von Barium in den ver-
schiedenen Ruckstinden wurden, neben der mit dem
Abfall eingebrachten Menge an Barium, auch die Frach-
ten in den Riickstinden Rostasche, Kesselasche sowie
Flugasche ermittelt. Dabei wurde der Bariumgehalt aus
den Referenzmessungen berticksichtigt und verrech-
net. Die Ergebnisse der Bilanzierung zeigt Abbildung
3.1.7.1. Die prozentualen Werte geben jeweils den Anteil
der Bariummenge an, der an der markierten Stelle im
Verhiltnis zur insgesamt zugefiihrten Menge wiederge-
funden wurde. Es wird deutlich, dass der mit Abstand
grofite Anteil des Bariums (59,1 % der dosierten Men-
ge) am Messpunkt E1, also mit der Rostasche, ausgetra-
gen wird. Die beiden rot markierten Stellen kennzeich-
nen die Messpunkte im Abgas und verdeutlichen, dass
die Abscheidung von Barium durch die installierten Ge-
webefilter gewahrleistet wird: Wahrend im Rohgas noch
ein Bariumanteil von 1,3 % ermittelt wurde, lag der im
Reingas ermittelte Wert deutlich unter 1 ppm.” [2]

Toxikologische Untersuchungen

Eine der Kernfragen des Projekts war der Vergleich der
Wirkungsprofile von Bariumsulfat-Nanopartikeln vor
und nach dem Durchlaufen einer thermischen Behand-
lung. Beim Vergleich der Zytotoxizititen von nano- und
mikroskaligen BaSO4-Nanopartikeln vor und nach
Verbrennung im Technikum, sowie Partikeln aus dem
Rauchgas der Verbrennung von Holzpellets ohne Zu-

E1: Roslasche 3,95 th, Ba: 26.2

E2: Kesselasche 0,27 t'h, Ba: 2.6 -
E3: Flugstaub 0.6 t/h Ba: 1.4 kg/h
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Abbildung 3.1.7.1 Bilanzierung der Barium-Mengen in der MVA Weisweiler [1]
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gabe von Partikeln war kein signifikanter Unterschied
zwischen thermisch behandelten und unbehandelten
Bariumsulfat-Partikeln nachweisbar. Nur beim Refe-
renzmaterial ohne Nanopartikelzugabe konnte nach 72
h Inkubationszeit eine signifikante toxische Wirkung
festgestellt werden, die allerdings auf sauer reagierende
Begleitstoffe aus der Verbrennung zuriickgefiihrt wird.
Beim Vergleich der Zytotoxizitidten von Partikeln bis zu
200 nm Grofle aus dem Rauchgas der MVA Weisweiler
mit und ohne Zugabe von Bariumsulfat-Nanopartikeln,
sowie unverbrannten BaSO4-Nanopartikeln war eben-
falls kein signifikanter Unterschied zwischen verbrann-
ten und unverbrannten Bariumsulfat-Nanopartikeln
nachweisbar. Auch der Vergleich der Zytotoxizititen von
geglithten und ungegliihten BaSO4-Nanopartikeln zeig-
te keine signifikanten Unterschiede. Zusammengenom-
men legen diese Resultate den Schluss nahe, dass sich die
Wirkungsprofile von Bariumsulfat-Nanopartikeln vor
und nach dem Durchlaufen thermischer Behandlungen
nicht signifikant unterscheiden. Der Mechanismus der
toxischen Wirkungen der Bariumsulfat-Nanopartikel auf
die Zellkulturen konnte im Teilprojekt nicht vollstindig
aufgeklart werden. Er scheint jedoch nicht in erster Linie
auf der Induktion von oxidativem Stress zu beruhen. Fiir
die Risikobewertung dieser Partikel sind daher weitere
Studien zur Aufklarung des Wirkungsmechanismus er-
forderlich. Moglicherweise leisten freigesetzte Bariumio-
nen einen Beitrag zur Toxizitat.

Verwertung

Das Verbundvorhaben lieferte wichtige Impulse fiir
zukinftige Forschungsarbeiten. Ausgehend von der
erarbeiteten Datengrundlage koénnen weitere Frage-
stellungen wissenschaftlich fundiert bearbeitet wer-
den. Den beteiligten Industriepartnern vor allem den
Filterherstellern und dem Zulieferer wurde ein Wis-
sensvorsprung im internationalen Vergleich ermog-

Literatur

licht und somit die deutsche Industrie gestarkt. Neben
der Einordnung der Leistungsfihigkeit ihrer Produkte
konnten Handlungsfelder identifiziert und spezifiziert
werden sowie mogliche Optimierungspotenziale auf-
gezeigt werden. Die Forschungsinstitute und Universi-
titen konnten mit dem genannten Forschungsprojekt
ihre wissenschaftliche aber auch technische Exper-
tise im Bereich Mess-, Filtertechnik und Abgasreini-
gung zusammen mit mittelstindischen Unternehmen
erweitern und vertiefen. Im Bereich Nanopartikelab-
scheidung gab und gibt es noch einen erheblichen For-
schungs- und Entwicklungsbedarf, dem sich die Partner
zusammen mit den mittelstdndischen Unternehmen
gerne annehmen mochten. Aus wissenschaftlicher
Sicht konnte nach diesem Projekt, speziell eine Aussage
bei der Verbrennung nanopartikelhaltigen Abfalls da-
hingehend getroffen werden, inwiefern sich nach dem
HeiRgasfilter der Rauchgasreinigung im Reingas Nano-
partikel befinden und ob dadurch eine potenzielle Ge-
fahr fir Mensch und Umwelt ausgeht. Aus technischer
Sicht konnte die Abscheidung der Nanopartikel mit den
eingesetzten Heif}gasfiltern ermittelt werden. Einfluss-
faktoren wie das eingesetzte Nanomaterial aber auch
Prozessparameter der Verbrennung (Volumenstrome,
Temperatur) bzw. Filterparameter wie (Precoatingmate-
rial, Filterkerzen) konnten ebenso bestimmt werden. Im
Rahmen des Projekts wurden verschiedene Bachelor-
und Masterarbeiten durchgefiihrt sowie die Ergebnisse
auf verschiedenen Tagungen der interessierten Offent-
lichkeit vorgestellt. Weiterhin wurden die Ergebnisse in
renommierten internationalen Zeitschriften veroffent-
licht [2-4]. Die Forschungsergebnisse wurden bzw. wer-
den fir die Anfertigung von Dissertationen genutzt.
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3.1.8 Projekt KomMa - Nanoskalige Seltenerd-freie Magnete und

Magnetkomposite, FKZ 03X3582A

Einleitung

Magnetwerkstoffe und insbesondere Permanentmag-
nete sind wesentliche Leistungskomponenten in heuti-
gen elektrischen Systemen. Anwendungen mit hohem
Stiickzahl- und Massenbedarf sind z.B. Elektromoto-
ren fiir die Industrieautomatisierung und Generatoren
fir die Energiewandlung. Es wird erwartet, dass der zu-
kiinftige Bedarf leistungsfihiger und kostengiinstiger
Magnete durch den Ausbau der regenerativen Ener-
gien, vorwiegend der Windenergie und der Elektro-
mobilitdt iiberproportional anwachsen wird. Heutige
Hochleistungs-Permanentmagnete in diesen Anwen-
dungsgebieten basieren fast ausschlieflich auf inter-
metallischen Verbindungen der Seltenerd-Metalle im
System Nd-Fe-B und unterliegen deshalb der Preis-,
Versorgungs- und Ressourcensituation der Seltenen Er-
den Problematik. Die geographisch begrenzte Verfiig-
barkeit von Neodym und im speziellen des Dysprosiums
(bei gleichzeitigem starken Anstieg des Bedarfs) macht
es dringend erforderlich nach Alternativen zu Selte-
nerd-basierten permanent-magnetischen Werkstoffen
bzw. zu einer Minderung der benétigten Menge an Sel-
tenen Erden (insbesondere Dy und Nd) zu suchen. Hier-
an forschte das interdisziplinar aufgestellte Konsortium
aus grundlagenorientierten Forschungsinstituten (EAH
Jena, TU Darmstadt) und Magnethersteller (TRIDELTA
Hartferrite GmbH) und Anwender (Siemens AG).

Projektbeschreibung

KomMa setzte sich zum Ziel, neuartige werkstoffliche
Konzepte fiir Magnetwerkstoffe zum Einsatz in Strom-
generatoren und Elektromotoren (u.a. fiir Elektrofahr-
zeuge) zu erforschen und zu erproben, um den Anteil an
Seltenerd-basierten Permanentmagneten (PM) zu redu-
zieren oder vollstindig zu vermeiden. Hierfiir wurden
zum einen nanoskalige Komposite aus hart- und weich-
magnetischen Komponenten, die im weitesten Sinne
dem sog. Exchange-Spring-Konzept folgen, sowie opti-
mierte Hartferrite und zum anderen polykristalline Ma-
gnete auf Basis spezieller Eisen-Nitride, die das Potenzi-
al fiir Sattigungswerte tiber den von Nd-Fe-B aufweisen,
sowie davon abgeleitet Komposite untersucht und her-
gestellt.
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Der Losungsansatz des Vorhabens basierte auf der ar-
beitsteiligen ErschliefSfung der Leistungspotenziale der
Werkstoffsysteme Ferrit, Ferro-Nitrid und deren ab-
geleiteten Komposite sowie der Verstandnisbildung zu
Synthese und magnetischem Verhalten. In Verbindung
mit diesem Wissensaufbau wurden mittels Herstellung
und Erprobung von Prototypwerkstoffen die industri-
ellen Anwendungspotenziale, insbesondere fir Wind-
kraftgeneratoren und elektrische Antriebe sowie die
Moglichkeiten einer kommerziellen Fertigung, auch
unter dem Aspekt des Ressourcenaufwands, ermittelt.

Im Verlauf des Projekts wurden sowohl die Synthese
von diinnen Schichten als auch von Nanopartikeln der
Ferro-Nitrid Phase untersucht. Ziele waren hierbei eine
phasenreine Herstellung und Bestimmung der magne-
tischen Eigenschaften als auch der thermischen Stabili-
tat. Zudem wurde das Potential fiir die Herstellung aus-
tauschgekoppelter Systeme aus Ferro-Nitrid Partikeln
in Verbindung mit Ferrit als hartmagnetischer Phase er-
forscht.

Ein wesentlicher Teil des Verbundprojekts befasste sich
mit der Verbesserung der Eigenschaften von Selte-
nerd-freien Hartferriten. Hierbei wurden sowohl Bot-
tom-Up als auch Top-Down Syntheserouten sowie die
Moglichkeit der Herstellung austauschgekoppelter Ma-
gnete auf Ferritbasis und Herstellprozesse hinsichtlich
einer verbesserten Ressourceneffizienz (z.B. Energieein-
sparung) untersucht.

Fiir die Synthese nanoskaliger Strontiumhexaferritpar-
tikel < 100nm wurden unterschiedliche Methoden wie
nasschemische Féllungsreaktionen und Sol-Gel-Ver-
fahren unter Verwendung von Citratprekursoren ohne
Vernetzerreagenzien untersucht. In komplementiren
Experimenten wurde die Eignung von Mahlverfahren
fir die Synthese von Submikrometerpartikel im Be-
reich und unterhalb der kritischen Eindoméanengrofie
betrachtet. Zur Erhéhung der Koerzitivfeldstiarke wur-
den verschiedene Additive beigefiigt und die Stabilitét
der Pulver unter reduktiven Bedingungen erforscht.

Auf dem Weg vom Magnetpulver zum Magneten wur-
den verschiedene Kompaktierungsmethoden unter-
sucht. Ziel dabei war es die im Pulver vorhandenen

hervorragenden magnetischen Eigenschaften zu kon-
servieren und zugleich einen volldichten und mecha-
nisch stabilen Volumenkérper zu erzeugen. Ein beson-
deres Augenmerk wurde auf die Unterdriickung von
unglnstigem Kornwachstum z.B. durch Sinteradditive
und einen gezielten Energieeintrag gelegt.

Weiterhin wurden die im Projekt hergestellten Hart-
ferritpulver wurden mit ausgewéhlten weichmagneti-
schen Materialien mit dem Ziel kombiniert austausch-
gekoppelte Magnete herzustellen. Es wurden u.a. die
physikalische Verteilung der Phasen, insbesondere der
Ausdehnung der weichmagnetischen Phase, und die
Phasenstabilitit unter reduktiven Bedingungen be-
trachtet. Diese sind wichtige Merkmale die Ausbildung
der beabsichtigten magnetischen Kopplung.

Begleitet wurden die grundlegenden Synthesen, die
weitgehend im Labormafistab erfolgten, durch ein um-
fangreiches Charakterisierungsprogramm der erzeug-
ten Materialien und theoretische Arbeiten. Die Ansit-
ze mit dem grofiten Erfolgspotential wurden auf ihre
Eignung fir die industrielle Serienfertigung untersucht
und das Ressourceneinsparpotential betrachtet. Die
Funktionalitdt der im Projekt erarbeiteten Prozesse und
Magnete fiir die industrielle Anwendung wurde anhand
eines Demonstrators in Form eines Rotors fiir einen
Elektroantrieb charakterisiert.

Ergebnisse

Die Untersuchungen an Ferro-Nitriden zeigen eine
spontane Magnetisierung, die im Bereich von Selte-
nerd-Permanentmagneten liegt, jedoch ist die Koerzi-
tivfeldstarke wesentlich geringer. Daher kann a”-Fe;gN,
als magnetisch semi-hart betrachtet werden und ist we-
niger fiir den Einsatz als Permanentmagnet geeignet.
Vorstellbar ist die Verwendung als Phase mit hoher Ma-
gnetisierung in einem austauschgekoppelten Magneten.
Jedoch ist aus theoretischen Uberlegungen eine weitere
Reduktion der Partikelgrofie unter eine Schwelle von 32
nm notwendig. Dennoch konnte auch mit den im Pro-
jekt hergestellten Partikeln in Verbindung mit Ferrit als
hartmagnetischer Phase eine Remanenziiberhéhung
realisiert werden. Dies stellt einen ersten Erfolg auf dem
Weg zu einem austauschgekoppelten System dar und
zeigt das Potential auf. Die erforschten Synthesever-
fahren zur Herstellung nanoskaliger Strontiumhexa-
ferritpartikel zeigen, dass die Wahl einer moglichst ge-
ringen Kalzinierungstemperatur von grofier Bedeutung
far die Synthese moglichst kleiner Partikel ist. Zudem

beeinflusst die Phasenzusammensetzung der erhalte-
nen Synthesevorstufen die zu verwendenden Kalzinie-
rungstemperaturen mafigeblich. Dabei hat sich gezeigt,
dass im Prozessverlauf die Bildung von Hamatit als Zwi-
schenphase zu vermeiden ist. Hingegen kann Maghemit
in Verbindung mit Strontiumcarbonat bereits bei einer
Kalzinierungstemperatur von 750 °C in phasenreinen
Hexaferrit mit guten magnetischen Eigenschaften um-
gewandelt werden.

In einem weiteren Ansatz konnte mittels mechanoche-
mischer Synthese Submikrometerpartikel im Bereich
und unterhalb der kritischen Eindoménengrofie herge-
stellt werden. Es wurde erkannt, dass die hochenerge-
tische Vermischung der Ausgangsstoffe eine reduzierte
Kalzinierungstemperatur und somit kleine Partikel er-
moglicht. Des Weiteren hat sich gezeigt, dass ein Aus-
heilschritt in einer Salzschmelze im Anschluss an einen
Mahlschritt zu ausgezeichneten magnetischen Eigen-
schaften des Ferritpulvers fiihrt. Fiir die Herstellung
moglichst hochkoerzitiver Pulver wurde der Einfluss
von Aluminium untersucht. Es stellte sich heraus, dass
aluminiumsubstituierte Hexaferrite eine hohere Stabi-
litat unter reduktiven Bedingungen aufweisen.

Hexaferrit wird iberwiegend aus Eisenoxid hergestellt,
enthilt also in groflen Anteilen die hiufigen und gut
verfiigbaren Elemente Eisen und Sauerstoff. Von gro-
fRem Vorteil ist in Hinblick auf nachhaltigem Umgang
mit Ressourcen, dass das verwendete Fe,O; als Abfall-
produkt bei der Stahlproduktion anfillt. Der weltweit
zunehmende Bedarf an Stahl und die daraus resultie-
rende Abfallzunahme fithrt auch zukiinftig zu einer
ausreichenden Versorgungssituation. Des Weiteren
wirkt sich die Moglichkeit des direkten Recyclings von
Produktionsausschuss positiv auf einen geringen Res-
sourcenverbrauch aus. Generell ist die Magnetherstel-
lung ein Energieintensives Unterfangen. Im Verlauf des
Projekts gelang es auf Basis der Erkenntnisse aus grund-
legenden Untersuchungen die industrielle Prozessfiih-
rung aus energetischen Gesichtspunkten zu optimieren.
Durch die Reduktion sowohl von Kalzinier- als auch
Sintertemperatur gelang es den Energieverbrauch deut-
lich zu verringern. Zudem konnten die Mahldauern um
ca. 25 % verringert werden. Dies ermoglicht CO, Ein-
sparungen von ca. 260 kg CO, pro Tonne hergestelltem
Ferrit bei gleichzeitig geringfiigig besseren Magnetei-
genschaften. Die Eignung der ressourceneffizient her-
gestellten Magnete wurde mit dem Aufbau und Betrieb
eines Motors dargestellt und spiegeln sich in den Moto-
renkennwerten wider.
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Abbildung 3.1.8.1 links: senkrechter Aufbau der Ferritmagnete auf die Welle und verkleben mit Elektroblechpaketen. Rechts: Rotor mit Ferrit-
magneten

Verwertung

Das Preisniveau der Seltenen Erden ist nach dem steilen
Anstiegin den Jahren 2011/2012 wieder auf ein modera-
tes Niveau zurtickgegangen. Dennoch ist sich das Kon-
sortium einig, dass die Forschung an neuen bzw. verbes-
serten alternativen Magnetmaterialien weiter betrieben
werden muss, um die Unabhingigkeit der angespann-
ten Ressourcensituation zu erhéhen. Dies insbesonde-
re in Hinblick auf die erwarteten stark ansteigenden
Bedarfe fiir leistungsstarke Dauermagneten in der Zu-
kunft far die Elektromobilitit, dem Ausbau der Wind-
energie, die Robotik und Automatisierung von Produk-
tionstechniken. Des Weiteren sind neue Materialien
mit magnetischen Eigenschaften zwischen klassischem
Hartferrit und Seltenerd-basierten Dauermagneten in-
teressant fir neue Anwendungen und konnen einen
Beitrag zu disruptiven Technologien leisten. Obwohl die
Leistungsfahigkeit der im Projekt erforschten Hartferri-
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te weiterhin deutlich unterhalb von Seltenerd-basierten
Magneten liegt, hat das Projekt gezeigt, dass dennoch
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3.1.9 Projekt SubsTungs — Substitution von Wolfram in
VerschleiRschutzschichten, FKZ 03X3584A

Einleitung

Das Auftragschweiflen von Bauteilen ist eine Ver-
schleif’schutztechnologie, die sich in vielen Anwen-
dungen insbesondere fur die Herstellung von ver-
schleiffbestindigen Beschichtungen bewéhrt hat. Die
verschleifmindernde Wirkung der Schichtwerkstoffe
beruht darauf, dass sie hart sind und Hartstoffe enthal-
ten, die sich den furchenden mineralischen Partikeln in
den Weg stellen. Sind die Hartstoffe im Schichtwerk-
stoff harter und ihre Bruchzihigkeit hoher als die an-
greifenden Mineralpartikel steigt der Verschleifwider-
stand mit zunehmendem Volumenanteil an Hartstoffen
insbesondere dann, wenn ihre Grofie die Breite der Ver-
schleiffurchen tberschreitet [1]. Legierungen zum Auf-
tragschweifien sind im einfachsten und kostengtinstigs-
ten Fall Fe-Basis Werkstoffe, die bis zu 30 Gew.-% Cr und
6 Gew.-% C enthalten. Die hohe Legierungskonzentra-
tion fithrt zur Ausscheidung von FeCr-reichen Karbiden
des Typs M,Cs, die mit einer Mikrohérte von bis zu 1600
HVO0,05 oberhalb der Hérte von Quarz liegen [2]. Derar-
tige Legierungen werden in der Regel als Fulldraht (FD)
mit Durchmessern bis zu 3,2 mm verschweif3t und kon-
nen in vielen Anwendungsfillen dem Angriff von Mine-
ralen widerstehen. Einige Legierungsvarianten enthal-
ten Nb, V, Ti sowie zusitzlich bis zu 2 Gew.-% Bor, durch
die hochharte Karbide, Karboboride und Boride aus der
Schmelze ausgeschieden werden koénnen. In zahlrei-
chen anderen Anwendungen (z. B. Schaufeln von Bag-
gern, Zerkleinerungswerkzeuge in der Erzgewinnung,
Forderschnecken und Dekanter, Werkzeuge in der Po-
lymerverarbeitung) reicht der Verschleiffwiderstand
von Legierungen mit ausgeschiedenen Hartphasen
bzw.-stoffen nicht aus. Hier haben sich wolframkarbid-
haltige Schichtwerkstoffe etabliert, bei denen Wolf-
ramkarbid (WC) oder Wolframschmelzkarbid (WSC) als
Hartstoff von aufien zugegeben wird und nicht aus der
Schmelze erstarrt. In Auftragschweiflegierungen wird
insbesondere das Wolframschmelzkarbid verwendet,
weil es bei einer Mikrohéirte von 2200 - 2400 HVO0,05 ei-
ne beachtliche Bruchzihigkeit von 6 - 8 MPaym mit-
bringt, was aus der Zweiphasigkeit einer feinen eutekti-
schen Struktur der Phasen WC und W,C herrihrt [3, 4].
Durch die Auftragschweif’technologie lassen sich bis zu
40 Vol.-% (entspricht ca. 60 Gew.-%) an Wolframkarbid
in die Schichten einbringen. Die Metallmatrix der heute

verwendeten Schichtwerkstoffe ist auf Ni-Basis aus dem
System NiBSi, weil der durch B und Si bedingte niedrige
Schmelzpunkt ein Aufschmelzen und Wiedererstarren
der Wolframkarbide weitestgehend verhindert [5, 6, 7].
Da NiBSi-Legierungen bei geringen Prozesstemperatu-
ren verarbeitet werden, ist die Auflésungsneigung der
Wolframkarbide deutlich geringer als in einer Fe-Mat-
rix, in der WSC aufgeldst und in grofien Volumenantei-
len als sprodes 0-Karbid (Fe;W;C) wieder ausgeschieden
wird /8/. Da Wolfram gemifd mehreren Studien zu den
kritischen Rohstoffen gehort, war das Gesamtziel des
Verbundvorhabens die Entwicklung hochverschleiR-
bestindiger wolframfreier Auftragschweifllegierungen.
Wolframkarbid soll durch andere in Europa verfiigba-
re und zugleich kostengiinstige Hartstoffe ersetzt wer-
den. Die Materialkosten der Auftragschweifdung sollen
zusétzlich durch die Substitution der bisher verwen-
deten Ni-Matrices durch kostengiinstige martensitisch
hartbare Fe-Basis-Matrices realisiert werden. Als Hart-
stoffe wurde auf die Nutzbarmachung von Aluminium-
oxid-Zirkondioxid (AlZrO) als Hartstoffsubstitution fo-
kussiert.

Projektbeschreibung

Die Aufgabenstellung, Wolframkarbid in Auftrag-
schweifllegierungen zu substituieren, basiert auf den
wirtschaftlichen Zwéangen, welche unterstttzt durch
die Monopolstellung der herstellenden Linder auf den
Anwendern in Deutschland lastet. An der Stelle von
Wolframkarbid wurde im Rahmen des Forschungsvor-
habens der alternative Hartstoff AlZrO betrachtet. Die
Anbindung der prinzipiell schlecht einzubindenden
oxidischen Hartstoffe wurde durch CVD- bzw. PVD-Be-
schichtungen erreicht. Hierzu wurden Transferschich-
ten wie z. B. Ti, TiN, TiC sowie mehrlagige Schichten auf
unterschiedlichen Hartstoffen (SiC, Al,O4, AlZrO, ZrO,,
SisN,) abgeschieden und die sich einstellenden Grenz-
flichen zwischen Hartstoff und Metallmatrix grundle-
gend untersucht. Zudem erfolgten Hochtemperaturbe-
netzungsversuche zur Abbildung der Adhésionsneigung
der unterschiedlichen Benetzungssysteme mit metalli-
schen Schmelzen als Funktion der Temperatur und Zeit.
Parallel zu diesen Untersuchungen erfolgte die Ent-
wicklung geeigneter Metalllegierungen und Verarbei-
tungstechnologien. Dabei ging die Materialentwicklung
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mit den Entwicklungen zur Beschichtungstechnologie
und der Verarbeitungstechnologie Hand in Hand, so-
dass technologische Restriktionen beztiglich der Hand-
habung und der Verarbeitbarkeit der neuentwickelten
Werkstoffe vermieden wurden. Zu diesem Zweck er-
folgte die Entwicklung einer neuen hartphasenhaltigen
Legierung auf Basis computergestiitzter Methoden. Die
Ergebnisse wurden entsprechend durch experimentel-
le Untersuchungen an Laborschmelzen validiert, sodass
durch Iterationsschleifen bezliglich etwaiger Anpassun-
gen hinsichtlich Harte, Verarbeitungstemperatur, Be-
netzungsverhalten und Sauerstoffloslichkeit optimale
Legierungen evaluiert werden konnten. Die als opti-
mal bewerteten Werkstoffe wurden nachfolgend in
einem industriellen Mafistab zu Schweifizusatzwerk-
stoffen verarbeitet und mittels Auftragschweiflen Pan-
zerschichten hergestellt. Problematisch erwies sich die
geringe Dichte der verwendeten Hartstoffe wahrend
des Auftragschweiflens, was mit einem Aufschwimmen
der Hartstoffe im Schweifdschmelzbad gekennzeichnet
war. Diesem Problem wurde einerseits durch die Her-
stellung von AlZrO-haltigen Agglomeraten mit ange-
passter Dichte und der Nutzbarmachung der Technolo-
gie des Super-Solidus-Fliissigphasensinterns begegnet.
Bei der letzteren Sintertechnologie wird das vorlegierte
und mit Hartstoffen vermengte Pulvergemisch auf eine
Temperatur zwischen Solidus- und Liquidustempera-
tur erwarmt, sodass sich eine partiell fliissige Phase aus-
bildet, die sowohl die Hartstoffbenetzung als auch die
Werkstoffverdichtung durch Sintern fordert. Auf Basis
von Schweifiversuchen und der nachfolgenden metall-
kundlichen Untersuchung der hergestellten Verschleif3-
schutzschichten konnten optimale Prozessfenster
ermittelt werden. Tribologische Untersuchungen im La-
bor als auch unter realen Betriebsbedingungen bestatig-
ten letztendlich die positiven Entwicklungen innerhalb
des durchgefiihrten Projektes ,SubsTungs®. Zum Errei-
chen der oben genannten Ziele hat sich ein Projektkon-
sortium zusammengefunden, das die gesamte Prozess-
kette von der Werkstoff- und Verfahrensentwicklung
(BTU, RUB, Eldec), der Herstellung der Schweifzusatz-
werkstoffe (Reiloy, DURUM) sowie der Anfertigung von
Demonstratoren und der Durchfihrung ihrer Erpro-
bung unter Praxisbedingungen (RWE, Vattenfall, Im-
puls) abbildete. Wahrend die Fa. Reiloy in erster Linie die
Technologie zur Herstellung des neu zu entwickelnden
Metallpulvers erarbeitete sowie dieses auf seinen Anla-
gen verarbeitete, hatte die Fa. Eldec die Aufgabe eine, auf
die neue InduClad-Technologie abgestimmte Indukti-
onsanlagentechnologie zu entwickeln. Mit dem Lehr-
stuhl Werkstofftechnik der Ruhr-Universitit Bochum
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(RUB) und der Fertigungstechnik/Tribologie der BTU
C-S stand eine erfahrene Forschungs- und Entwick-
lungsbasis zur Verfligung, mit der die Werkstoff- und
Technologieentwicklung im Labormafistab realisiert
und gemeinsam mit den beteiligten Unternehmen von
der Laborebene in die industrielle Umgebung tbertra-
gen wurde.

Ergebnisse

Im Rahmen des Vorhabens konnte die anvisierte Ziel-
stellung erreicht werden. So wurde durch die Auswer-
tung von Demonstratorversuchen an beschichteten
Vorschneiden von Tagebaubaggern nachgewiesen, dass
das neuentwickelte Werkstoffkonzept und die dazu-
gehorige Beschichtungstechnologie eine mindestens
so hohe Standzeit wie konventionelle Schichtsysteme
auf NiBSi+WSC-Basis aufweisen. Die damit verbun-
dene Rohstoffeffizienz ist aus mehreren Grinden als
hoch einzustufen. Einerseits konnten neue Werkstoffe
auf Fe-Basis entwickelt werden, die wegen der Moglich-
keit zur martensitischen Hartung aus der Schweif3hit-
ze gegeniiber den konventionellen Ni-Basislegierungen
eine hohere Hirte und somit auch Verschleif3bestin-
digkeit unter den hier betrachteten tribologischen Be-
lastungen aufweisen. Dadurch ergibt sich aufgrund
der hoheren Standzeit ein hoherer Werkstoffausnut-
zungsgrad. Andererseits konnte die Einbindung ioni-
scher Hartstoffe als Substitutionskandidat fiir W-hal-
tige Hartstoffe erfolgreich realisiert werden. Zu Beginn
des Vorhabens wurden Ti-haltige Transferschichten auf
die Hartstoffe appliziert, sodass diese metallurgisch in
die Fe-Basismatrix eingebettet werden konnen. Als Be-
wertungsgrundlage fiir die Hartstoffeinbindung in die
Metallmatrix erfolgten Benetzungsversuche, bei denen
Prozessparameter wie die Temperatur, Zeit und Atmo-
sphéire abgebildet werden konnten (Abbildung 2.1.11.1
a). Eine sukzessive Weiterentwicklung der Legierung
und der Erarbeitung eines grundlegenden Verstind-
nisses der Grenzfliche Metallmatrix-Oxidkeramik er-
moglichte letztendlich einen partiellen Verzicht auf die
Ti-Beschichtung. So zeigten Benetzungsversuche bei er-
hohter Temperatur ein ausreichend hohes Benetzungs-
verhalten von Oxidkeramiken durch Metallschmelzen,
die eine hohe Sauerstoffloslichkeit besitzen (vgl. Abbil-
dung 2.1.11.1 b). Auf Basis der vorliegenden Werkstoffe
wurde die Prozesstechnik entsprechend der zu verwen-
denden Prozessparameter angepasst. Beim Verarbeiten
der Hartstoffe mittels Auftragschweiflen erfolgte ein
ausgeprigtes Aufschmelzen dieser in dem Schmelzbad,
sodass hier weitere technologische Mafnahmen er-

griffen wurden. Durch die Herstellung von Agglomera-
ten (siehe Abbildung 2.1.11.1 ¢) mit angepasster Dichte
konnten diese mittels InduClad erfolgreich verarbeitet
werden. Als Demonstratoren wurden Extruderzylin-
der, Vorschneiden von Baggerschaufeln und Werkzeu-
ge aus dem Bereich der Agrartechnik erfolgreich mit
den neuentwickelten Werkstofflosungen gepanzert. Die
Praxistests zur Bewertung der Funktionalitit der Neu-
entwicklungen bestitigt letztendlich das positive Er-
gebnis in der Form, dass von den neuen Werkstoffen im
Vergleich zu konventionellen Panzerschichtkonzepten
(NiBSi-WSC) eine mindestens so hohe VerschleiRbe-
standigkeit ausgeht.

Verwertung

Die gewonnenen Erkenntnisse wurden bzw. werden
schrittweise in die Praxis tiberfiihrt. Um die Nutzung der

Projektergebnisse zu erreichen, war bzw. ist es erforder-
lich a) die Beschichtungstechnologie vom Labormaf3-
stab in eine praxistaugliche Technologie zu tiberfithren
und b) die Herstellung der notwendigen Ausgangspro-
dukte (Matrix und Hartstoff) wirtschaftlich zu gestalten.
Die Anpassung der Beschichtungstechnologie konn-
te nach Abschluss der Projektbearbeitung sehr deut-
lich den Forderungen einer kommerziellen Anwendung
angepasst werden. So gelingt es nunmehr, die leichten
oxidischen Hartstoffe kontinuierlich in Beschichtun-
gen stoffschliissig einzubetten. An der wirtschaftlichen
Bereitstellung der notwendigen Matrixwerkstoffe und
der angepassten Hartstoffe wird noch gearbeitet. Die Er-
gebnisse des Themas ,SubsTungs“ verdeutlichen einen
labortechnisch bestitigten Weg flir Alternativen zu den
mit wolframhaltigen Hartstoffen schweif3technisch her-
gestellten, hoch abrasionsbestdndigen Beschichtungen.

Abbildung 3.1.9.1 a) Benetzung der Oxidkeramik Al,O; mit der neuentwickelten Metallschmelze, b) Gefiige des neuentwickelten Hartverbund-
werkstoffs c) Agglomerate zur Vermeidung des Aufschwimmens von Oxidpartikeln in der Metallmatrix.
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3.1.10 Projekt RAVE-K - Ressourcensparende Aufbau- und Verbindungstechnik
fiir edelmetallhaltige Kontaktwerkstoffe der Niederspannungstechnik,

FKZ 03X3586A

Einleitung

Silberhaltige Kontakte sind die wichtigsten Bestandtei-
le elektromechanischer Niederspannungsschaltgerite.
Sie haben die Aufgabe, Stromkreise zu schliefien, vori-
bergehend oder auch fiir lingere Zeit die Stromleitung
zu gewahrleisten und aus dem geschlossenen Zustand
zuverldssig wieder zu 6ffnen. Die Hauptfunktionen, die
elektrische Schalter und Kontakte damit tibernehmen,
sind das ,Steuern und Regeln von Stromkreisen“ sowie
insbesondere der ,Schutz von Menschen und Anlagen*.
Silber als das preiswerteste Edelmetall ist dafiir uner-
setzbar. Es ermdglicht durch seine Oxidationsfreiheit ei-
ne insgesamt preiswerte luftoffene Geratekonstruktion.
Ein Ersatz durch unedle Metalle wiirde ein deutlich auf-
windigeres Geriatedesign mit dem Einsatz von Schutz-
gas, Ol oder auch Vakuum erfordern. Ungefihr 40 % (ca.
3.000 t) des jahrlichen industriellen Silberverbrauches
werden in der Elektrotechnik verwendet. In Deutsch-
land sind dies allein ca. 400 t Silber, die fur die im Fokus
des Verbundprojektvorhabens stehende wichtige Grup-
pe von industriellen Schaltgerdten benotigt werden.
Der prinzipiell hohe und in den nichsten Jahren durch
die wachsende Nachfrage aus Asien und Lateinamerika
unter Druck stehende Silberpreis spiegelt die begrenz-
te Verfuigbarkeit und den hohen Gewinnungsaufwand
wieder und relativiert die im Vergleich zu den anderen
tblichen Basismetallen der Elektrotechnik wie Kupfer
oder Aluminium gering erscheinende Tonnage.

Stand der Wissenschaft und Technik

Fiir das Offnen und Schliefen der Stromkreise kommen
in den Schaltgerdten Kontaktauflagen zum Einsatz, die-
se sind in der Regel mehrschichtig aufgebaute Funkti-
onswerkstoffe, welche iber einen Lotprozess mit dem
Kupfertrager im Schaltgerdat verbunden werden. Die
Kontaktauflagen bestehen aus einem Werkstoff der sich
nur sehr schlecht mit dem Kupfertriger verbinden lasst.
Dies wird ursichlich durch im Kontaktwerkstoff ent-
haltene Metalloxide verursacht, daher muss eine lotbare
Silberzwischenschicht aufgebracht werden. Diese Ver-
bundwerkstoffe mit ca. 80 - 90 % Silbergehalt gewahr-
leisten durch ihre Edelmetallmatrix einen sehr niedri-
gen und stabilen Kontaktwiderstand im geschlossenen
Schaltzustand. In der Anwendung kommt es aufgrund
des Energieeintrages wihrend der lichtbogenbehaf-
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teten Schaltvorginge zur Ausbildung von hohen me-
chanischen Spannungen innerhalb des Mehrschicht-
aufbaus. Diese Belastung kann zu einer Schiddigung
des Werkstoffverbundes fiihren. In der Folge kann der
Wirmeabtransport in diesen Bereichen nicht mehr si-
cher gewihrleistet werden, so dass die Materialerosion
exponentiell zunimmt und dadurch die Lebensdauer si-
gnifikant verkiirzt wird. Das Ende der Lebensdauer ist
erreicht, sobald der Kontaktwerkstoff durch die Licht-
bogenerosion nahezu zerstdrt worden ist. Zur Herstel-
lung von Mehrschichtkontaktauflagen werden derzeit 3
technologische Ansétze verfolgt:

* Heif}walzplattieren

® Verbundstrangpressen
* Einzelsintern

* Projektbeschreibung

Ziel des R.AV.E.-K.-Projektes war es, den Bedarf von Sil-
ber fiir Schaltgerite der industriellen Niederspannungs-
elektrotechnik (Schaltschiitze, Relais, etc.) deutlich zu
reduzieren. Im R.AV.E.-K.- Projekt wurden Einsparun-
gen von bis zu 40 % Silber je Schaltgerit angestrebt. Das
Projekt wurde zusammen mit den Partnern Siemens,
MPIE, und TU BA Freiberg bearbeitet. Es war in die 5
Arbeitspakete AP1 Simulation, AP2 Fiigeverfahren, AP3
Analyse der Ausfallmechanismen, AP4 Werkstoffopti-
mierung, AP5 Funktionspriifungen und AP6 Recycling-
studie unterteilt. Umicore war in seinem Teilvorhaben
hauptsichlich in den Arbeitspaketen 2 und 4, aber auch
3 und 5 aktiv.

Ergebnisse

Die Projektziele kénnen mit Silbereinsparungen von
ca. 25 % im Schiitzbereich und etwa 40 % im Relaisbe-
reich als nahezu vollstindig erreicht betrachtet werden.
Schliissel zum Erfolg war hierbei in erster Linie die Stei-
gerung der Haftfestigkeit im Mehrschichtverbund, was
zu einer deutlich hoheren Lebensdauer und damit zu
Silbereinsparpotentialen gefiihrt hat. Zu diesem Zweck
wurden im Projekt verschiedene Ansitze gewihlt. Ne-
ben Weiterentwicklungen der Heifwalzplattierung und
des Verbundstrangpressens zur Haftfestigkeitssteige-
rung der Grenzfliche Silber-Kontaktwerkstoff wurden
Verbesserungen des Lotprozesses zur Optimierung der

Haftung zwischen Trager und Silberschicht vorange-
trieben.

Der Durchbruch im Projekt wurde mit der Entwicklung
der optimierten Plattiertechnologie erzielt. Hierdurch
ergeben sich fiir den Antragsteller erhebliche Wettbe-
werbsvorteile. Die optimierte Plattierung fithrt zu einer
Produktqualitit, welche sowohl die Vorteile des kon-
ventionellen Heifdwalzplattierens hinsichtlich Flexibi-
litat der Einsatzmaterialien und Schichtgeometrien als
auch Haftfestigkeiten und damit Lebensdauern einzel-
oder verbundstranggepresster Kontaktwerkstoffe in
sich vereint.

Die vorliegenden Ergebnisse lassen hoffen, dass nach
erfolgreicher Industrialisierung die erarbeiteten Markt-
potentiale gehoben werden konnen.

Verwertung

Die Umicore AG & Co.KG Technical Materials beabsich-
tigt eine flichendeckende Einfihrung des Plattierver-
fahrens am Standort Hanau. Kontaktwerkstoffprofile
und -auflagen werden innerhalb der kommenden Jahre
schrittweise auf die neue Technologie umgestellt. Einen
wichtigen Beitrag zur Hochskalierung und weiteren
Erprobung des Verfahrens soll das neue Forderprojekt
IVAN (FKZ: 033R175) leisten. Der Fokus bei der Verwer-
tung liegt zunichst auf den Produkten fir Schliissel-
kunden. Neue Produkte werden grundsitzlich auf Basis
des neuen Verfahrens entwickelt. Ziel ist es, das gesamte
Produktportfolio innerhalb der kommenden 5 Jahre auf
die neu entwickelte Technologie umzustellen. Hinsicht-
lich unedelplattierter Werkstoffe soll nach erfolgter Im-
plementierung einer geeigneten Schneidtechnolgie ein
signifikanter Marktanteil erarbeitet werden.
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Abbildung 3.1.10.1 Im Projekt RAVE-K realisierte Silbereinsparung von Schaltkontakten in Abhangigkeit von der Geometrie.
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3.1.11 Projekt s-AmOx - Entwicklung von sekundaren Antimonoxiden
fur den Einsatz in Kunststoffartikeln, FKZ 03X3592E

Einleitung

Ziel des Projektes s-AmOx war die Gewinnung von
Antimontrioxid fir den Einsatz als Flammhemmer in
Kunststoffprodukten aus metallurgischen Reststof-
fen. Gegenwirtig entfillt Grofdteil des globalen Anti-
monbedarfs auf oxidische Antimonverbindungen (> 65
%) wobei in erster Linie Antimontrioxid (Sb,O3; ATO)
zu nennen ist. Antimontrioxid wird hauptsachlich als
Flammschutzmittel in Kunststoffen (52,4 % des Welt-
verbrauchs) eingesetzt, findet aber eben-falls Anwen-
dung als Katalysator in der PET-Produktion (5,9 %) so-
wie in der Glas- und Keramikindustrie. [1]

Ein Grofiteil des dafiir ben6tigten Antimons oder das
Oxid selbst werden derzeit importiert wobei China auf-
grund seiner quasi Monopolstellung den Markt kont-
rolliert. Unsicher Versorgung sowie volatile Preise sind
die Folge. Aus diesem Grund wurde Antimon in die Liste
der fir die EU kritischen Rohstoffe aufgenommen. [2]
Innerhalb der EU gibt es lediglich einen nennenswer-
ten Antimonstoffstrom in Hartbleilegierungen aus Blei-
akkumulatoren. Da Sb dort mittlerweile substituiert
wurde, kann dieser Stoffstrom potenziell einen Teil der
Sb-Importe ersetzen. [3] Dafiir sollte im Projekt s-AmOx
die notige Technologie in mehreren Schritten geschaf-
fen werden.

Antimonbhaltige Recyclingstrome gelangen entweder di-
rekt in die Bleiroute oder durchlaufen einen Umweg tiber
das Kupferrecycling. Das Sb wird schliefilich in der Bleiraf-
fination durch selektive Oxidation aus dem Blei entfernt.
Dabei entsteht ein komplexes Mischoxid, das neben Pb
und Sb noch viele weitere Schwermetalloxide enthilt und
daher kaum aufgearbeitet werden kann. Im ersten Schritt
sollte eine Optimierung der selektiven Oxidation wihrend
der Sb-Entfernung aus Werkblei erreicht werden. Das Ziel
war ein weniger verunreinigtes und PbO drmeres Pb-Sb-
Mischoxid welches die Basis fir die Sb,0; Gewinnung bil-
det. Gleichzeitig kann so die Effizienz der Bleiraffination
gesteigert werden, da weniger Bleiverluste auftreten.

In Bezug auf die Gewinnung von Antimontrioxid aus
0.g. Abstrichen existiert ein US-Patent aus dem Jahr
1980 (welches somit keine Einschrinkung darstellt).
Die Erfinder beschreiben darin einen dreistufigen Pro-
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zess, in welchem die Abstriche aufgearbeitet werden.
Der verarbeitete Sb-reiche Abstrich wird dabei zuerst
knapp oberhalb der Liquidustemperatur von Blei (327
°C) einem Absetzprozess unterzogen um eingeschlosse-
ne Bleitropfen (mit geringem Sb-Gehalt) aus dem festen
Abstrich zurtickzugewinnen. Das Produkt beschreiben
die Urheber als Mischung von PbO und Sb,05 im Ver-
héltnis 70:30 Gew.-%. Somit wird ein Stoffsystem be-
schrieben, dass dem im Projekt betrachteten System
gleichwertig ist. Die folgende partielle Reduktion des
PbO zu metallischem Blei dient der Anreicherung von
Sb,0; vor der eigentlichen Verfliichtigungsphase. Die
Schlacke wird dazu mit 3 Gew.-% Koks versetzt und bei
840-870 °C reduziert. Als Produkte erhalten die Autoren
laut Patent eine Schlacke mit 60-65 Gew.-% Sb,0; so-
wie eine Bleiphase mit ~ 5 Gew.-% Sb. Die anschliefiende
Verfliichti-gungsphase findet laut Autoren optimal bei
einer Temperatur zwischen 815-925 °C unter Verwen-
dung eines nicht benannten Trigergases statt um einen
Kompromiss aus Produktqualitit und hinreichender
Verfliichtigungsrate zu erzielen. Weiterhin wird diskon-
tinuierlich Koks zugegeben um die Schlackenzusam-
mensetzung auf einem konstanten Niveau zu halten.
Zeitraume sowie Zugabemengen werden nicht definiert.
Neben der o.g. Bleiphase, welche zurtick in die Raffina-
tion gefiihrt wird, erhalten die Verfasser ein Antimon-
trioxid mit einem Pb-Gehalt < 0,1 Gew.-%. [4]

Projektbeschreibung

Die Aurubis AG betreibt in Hamburg eine Bleiraffina-
tion. Nach der Entkupferung des Werkbleis wird dieses
im zweiten Schritt einer selektiven Oxidation zugefiihrt.
Dabei wird durch Einblasen von Luft, Sauerstoff oder ei-
nem Gemisch daraus Zinn, Arsen und Antimon aus der
Werkbleischmelze entfernt. Dieser Oxidationsprozess
soll im ersten Schritt des Vorhabens verbessert werden.
Durch eine gesteigerte Selektivitit wiahrend der Oxida-
tion werden zwei Ziele verfolgt:

* Eine Verminderung der Bleioxidation, da aufgrund
der hohen gegenwartig genutzten Sauerstoffpartial-
driicke eine Mitoxidation des Bleis in erheblichem
Maf? stattfindet. Die ublichen Mischoxide, welche
wihrend des Prozesses entstehen enthalten je nach
Prozessparameter tiber 60 Gew.-% Bleioxid.

* Eine gesteuerte Oxidationsreihenfolge der Begleit-
elemente Sn, As und Sb, sodass diese in separaten
Schritten als Oxid von der Bleibadoberfliche ab-
gezogen werden kénnen und nicht als komplexes
Mischoxid anfallen.

Eine Optimierung dieses Prozessschrittes durch Oxi-
dation mit einem definierten Sauerstoffpartialdruck
wurde daher erst am IME im Labormafistab evaluiert.
Anschlieffend wurde versucht die Technologie in die
Bleiraffination in Hamburg zu tibertragen. Auch Cam-
pine betreibt eine eigene Bleiraffination und fiihrte Ver-
suche zur Ubertragung der Technik in den Produktions-
mafdstab durch, da alleine die Senkung der Bleiverluste
eine deutliche Steigerung der Effizienz darstellen wiir-
de. Dazu wurde unter anderem ein Rotationsinjektor
gemietet sowie verschiedene Eigenkonstruktionen im
Bereich Einblastechnik sowie Optimierung der Turbu-
lenz getestet, die auf CFD Simulationen beruhten.

Im zweiten Teilschritt wurde die Gewinnung von An-
timontrioxid aus den oben genannten Mischoxiden
untersucht. Dazu wurden am IME zuerst die thermo-
chemischen Randbedingungen fiir den angestrebten
Verflichtigungsprozess festgelegt. Anhand von Litera-
turdaten wurden zuerst intensive Dampfdruckberech-
nungen durchgefiihrt. Der Mangel an Daten der hier be-
trachteten Systeme lief? jedoch nur grobe Vorhersagen
zu. Zu diesem Zweck wurde unter anderem eine Mini-
datenbank fiir das System Sb-Pb-O in FactSage™ in Zu-
sammenarbeit mit GTT-Technologies geschaffen.

Mit den so ermittelten Randbedingungen wurde im IME
mit Reduktionsversuchen begonnen. Ziel war die An-
reicherung des Sb,0; Gehaltes in den Mischoxiden vor
der eigentlichen Verfliichtigung unter moglichst gerin-
gen Antimonverlusten an die Metallphase. AnschliefRend
wurden unter Laborbedingungen Verfliichtigungsver-
suche in einem eigens daflir entwickelten Laboraufbau
durchgefiihrt. Neben den Mischoxiden, die dazu von Au-
rubis bereitgestellt wurden, fanden auch Versuche am
bindren Modellsystem PbO-Sb,0; durchgefithrt um die
Gliltigkeit des vorher aufgestellten Modells zu bewerten.

Die Erkenntnisse aus den IME Laborversuchen wurden
jeweils an Campine weitergegeben. Dort wurden paral-
lel Giber den gesamten Projektzeitraum Kampagnen zur
Gewinnung von Antimontrioxid aus den von Aurubis
gelieferten antimonreichen Abstrichen durchgefiihrt.
Zu diesem Zweck steht in Belgien ein sog. ,top blown
rotary converter” (kurz: TBRC) in welchem der Verfliich-

tigungsprozess von Campine erprobt wird. Die Kampa-
gnen fanden jeweils mit ~ 8t Einsatzmaterial pro Ver-
such statt und stellen somit den Pilotmafistab dar. Uber
die Projektlaufzeit konnte eine kontinuierliche Verbes-
serung des Prozesses erreicht werden. Dazu wurde bspw.
eine Einblasanlage installiert. Uber die gesamte Projekt-
laufzeit wurden stets auch Moglichkeiten geprift, die
das so gewonnene ATO auch bei Nichteinhaltung der
Grenzwerte fiir PbO und As,0; Gehalte verkaufsfihig
machen. Diesbeziiglich kommt ein Verschnitt mit rei-
nerem primdr gewonnenen ATO in Frage, Ist dessen
Verfiigbarkeit nicht mehr gewihrleistet, kann das se-
kundére Antimontrioxid durch einen zweiten Verfliich-
tigungsschritt weiter gereinigt werden.

Das im Pilotmafdstab erzeugte Antimontrioxid wurde
nach genauer chemischer Charakterisierung anschlie-
end an Verseidag geliefert. Dort wurde das Material
in PVC Muster eingearbeitet. Diese Muster wurden an-
schlieflend allen Qualititspriiffungen unterzogen, die
fr derartige flammgeschiitzte PVC-Planen bei der Ver-
seidag tiblich sind. Insbesondere sind hier Kleinbren-
nertests zur Ermittlung der Entflammbarkeit und Kli-
makammertests zur Bestimmung der Langlebigkeit
bzw. Farbabweichung des Produktes zu nennen. Die
Antimontrioxidproben wurden auflerdem in konkrete
Druckmuster eingearbeitet. Verschiedene Einsatzgebie-
te von Mesh-Planen iiber sog. ,front lits“ bis hin zur Bio-
gasmembran wurden diskutiert.

Fir die Durchfithrung des Verbundvorhabens waren
insgesamt sechs Arbeitspakete geplant. Diese sind nach-
folgend unter Angabe der Beteiligung der einzelnen
Projektpartner aufgefiihrt. Aufgrund des geringen Wis-
sensstandes zum Zeitpunkt der Antragsstellung wurden
einige Arbeitspakete im Projektverlauf geringfiigig an-
gepasst um das Projektziel zu erreichen.

® AP 1: Charakterisierung

* AP 2: Definition von Materialeigenschaften der
Zwischen- und Endprodukte

® AP 3: Grundlagen (Theorie/Experimente) an
priméren und sekundiren Blei-Antimon-
Mischoxiden + Upscaling

® AP 4: s-Antimontrioxid-Synthese

® AP 5: Nachhaltigkeit

* AP 6: Gesamtbewertung
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Ergebnisse

Um die Importabhéngigkeit zu verringern sollte das zu
entwickelnde Verfahren antimonhaltige Ruckstinde
aus der Bleiraffination (sogenannte Antimonglatten) fiir
die Antimontrioxidgewinnung nutzen. Diese entstehen
bei der Entfernung von Zinn, Antimon und Arsen aus
Blei im Rahmen eines Oxidationsschrittes.

Im ersten Teilschritt des Projektes wurde an der Opti-
mierung dieses Prozesses gearbeitet. Durch die etab-
lierte Prozessfiihrung entstehen abhingig vom Vor-
lauf Glatten, die neben etwa 30 Gew.-% Sb,0; liber 60
Gew.-% PbO sowie kleine Mengen Begleitoxide wie
As,05 und SnO, enthalten. Eine verbesserte Selektivi-
tat durch Verringerung der Bleioxidation und Vermei-
dung der Anreicherung von Begleitoxiden kann zum
einen die Wirtschaftlichkeit der Bleiraffination durch
erhohtes Pb-Ausbringen steigern und zum anderen die
Verarbeitbarkeit der Antimonglatte auf Antimontrioxid
erleichtern. Nach entsprechender thermochemischer
Modellierung und Bestimmung des benétigten Sauer-
stoffbedarfs konnte am IME im 400 kg Mafistab gezeigt
werden, dass sich die Selektivitat des Prozesses durch
den geringeren Sauerstoffpartialdruck deutlich erho-
hen lasst. Dabei kommt dem verwendeten Rotations-
injektor eine Schliisselrolle zu, da er die Blasenoberfla-
che des eingebrachten Gasgemisches in der Schmelze
im Vergleich zu konventionellen Einblaslanzen deutlich
erhoht und damit die kinetischen Nachteile des verrin-
gerten Sauertsoffpartialdruckes wahrend der Oxidation
zumindest teilweise ausgleichen kann. Auf diese Wei-
se konnten im best case am IME Abstriche mit einem
Antimongehalt von bis zu 56 Gew.-% Sb,05; Gehalt er-
zielt werden. Im Anschluss wurde sowohl bei Aurubis
als auch bei Campine versucht die Einblastechnik wie
beschrieben zu implementieren. In beiden Fillen schei-
terte die Umsetzung letztendlich an der fehlenden Ska-
lierbarkeit der Impelleranlage in eine grofitechnische
Bleiraffination. Neben Eigenkonstruktionen wurde bei
Campine auch die grofite auf dem Markt verfiigbare Im-
pelleranlage fiir einen Testkampagne gemietet. In der
Praxis fihrten mechanische Probleme wie Rotorbri-
che durch zu groflen Auftrieb im Bad zum Scheitern des
Konzeptes. Eigenkonstruktionen nach erfolgter CFD-Si-
mulation sowie diverse Lanzenformationen konnten
sich im Betriebsalltag nicht durchsetzen. Grund dafiir
war jeweils die nicht ausreichende Erhéhung der Bla-
senoberfliche, sodass die Reaktionsgeschwindigkeit mit
der Senkung des Sauerstoffpartialdrucks stark abnahm.
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Eine Optimierung der Bleiraffination konnte bei der
Aurubis dennoch im Hinblick auf das Antimonaus-
bringen erreicht werden. Wihrend vor Projektbeginn
lediglich etwa 40 % des eingebrachten Antimons tber
die Raffination ausgetragen wurden, konnte durch eine
Umstellung des Trockenrithrens das Sb-Verzetteln in
diesem Prozessschritt verringert werden. Nach Projekt-
ende kdnnen 65 % des Antimons iiber den dafiir vorge-
sehenen Schritt der selektiven Oxidation ausgebracht
werden, was die Kreislauffiihrung des Antimons wiede-
rum vereinfacht.

Der zweite Teil des Projektes auf Prozessseite beschif-
tigte sich mit der Entwicklung eines Verfliichtigungs-
verfahrens fiir Antimontrioxid aus den zuvor erzeugten
antimonreichen Glatten. Im Rahmen der Literatur und
Patentrecherche wurde ein abgelaufenes Patent aus den
1980er Jahren gefunden, welches den Verfahrensablauf
sehr grob beschreibt. Im Wesentlichen besteht der Pro-
zess aus einer Vorreduktion um den Sb,0; Gehalt in der
Schlacke auf > 60 Gew.-% zu erhohen und PbO zu metal-
lischem Blei zu reduzieren sowie einer Verfliichtigungs-
phase, in der eine geringe aber stetige Kohlenstofftra-
gerzugabe vorzunehmen ist, damit der PbO Gehalt bei
anhaltender Sb,0; Verfliichtigung nicht ansteigt. Ins-
gesamt sind die im Patent festgehaltenen Daten aller-
dings nicht sehr aussagekraftig. Weiterhin gelten heute
andere Anforderungen an ein verkaufsfiahiges Produkt
(insbesondere an den Bleigehalt) als zur Zeit der Pa-
tententwicklung. Im nichsten Schritt wurden intensi-
ve thermochemische Berechnungen durchgefiihrt, um
samtliche Rahmenbedingungen des Prozesses festzu-
legen. Da das System Pb-Sb-O insbesondere bei Erwei-
terungen um andere Oxide in der Literatur nicht aus-
reichend beschrieben ist, konnte vornehmlich nur in
diesem Dreistoffsystem gearbeitet werden. Die Berech-
nungen am IME lieferten in der Folge sowohl den opti-
malen Kohlenstoffeinsatz fiir den Vorreduktionsschritt
sowie die optimalen Temperaturen. Weiterhin konnten
durch Berechnung von Dampfdriicken und Aktivititen
der Systemkomponenten die Prozessparameter fiir die
Verfliichtigungsphase definiert werden. Dabei zeigt sich,
dass in einem Dreistoffsystem bestehend aus den Pb-
Sb-0O ein Sb,0; Gehalt > 38 Gew.- % bei 700 °C und >
65 Gew.-% bei 900 °C Verfliichtigungstemperatur in der
Theorie ausreichend ist um ein Kondensat mit <1000
ppm Pb zu erzeugen. Das aufgestellte thermochemische
Modell konnte in der nachfolgenden Laborsynthese
mit geringen Abweichungen verifiziert werden, sodass
von einem korrekten Ansatz und der korrekten Dar-
stellung des Verfliichtigungsmechanismus ausgegan-

gen werden kann. Zusitzlich wurde der Einfluss der Be-
gleitoxide ZnO, SnO,, Fe,03, Ca0, Si0,, Al,03, und Cr,0;
auf die Verfliichtigungsneigung von Sb,0; erfolgreich
dargestellt. Die Auswahl der relevanten Oxide erfolgte
in Absprache mit Campine und orientierte sich an den
dort real vorkommenden Begleitoxiden. Zu den darge-
stellten Systemen existiert mit Ausnahme von SiO, als
drittes Oxid keine Literatur, die die Aktivititsverlaufe
ausreichend beschreibt. Uber die durchgefiihrten La-
borversuche konnten die Oxide bzgl. der Kritikalitat fir
den Prozess klassiert werden. Als wertvollstes Ergebnis
kann der negative Einfluss von CaO gewertet werden,
welches die Sb,05 Aktivitit im Laborversuch um bis zu
65 % senkte. Gleichzeitig wurde es vor Bekanntwerden
dieser Tatsache in der Raffination bei Campine in den
Prozess eingebracht. Auch hierdurch konnte eine deut-
liche Steigerung der Produktqualitét erreicht werden.

Die von Campine produzierten Rezyklate wurden an-
schliefend bei der Verseidag auf ihre Einsetzbarkeit als
Flammhemmer in PVC Produkten gepriift. Neben der
Verarbeitbarkeit wurden auch Flammschutzwirkung
und Farbabweichung mit primér-ATO verglichen.

Abbildung 3.1.11.1 ATO-Synthese im LabormaRstab

Waihrend sich im Bereich der Verarbeitbarkeit und der
Flammschutzwirkung im Vergleich zum Primérpro-
dukt nahezu identisch ausfielen, zeigten sich bereits
in den Labortests grofle Farbabweichungen durch die
enthaltenen Verunreinigungen. Zusitzlich wurden die
Rezyklate in der Serienfertigung von Verseidag in ver-
schiedene Produkte eingebracht (Frontlit, Mesh, Biogas-
membran). Neben der Farbabweichung wurden diese
Produkte zusitzlich einer Dauerbewitterung von bis zu
4000 h ausgesetzt. Im Laufe dieser Versuche verstérkte
sich die Farbabweichung zusatzlich, sodass aus Sicht der
Verseidag ein Einsatz in farbkritischen Produkten aus-
geschlossen werden kann. Ein weiterer Grund besteht in

der abweichenden Farbgebung der einzelnen s-AmOx
Batches. Aus Sicht der Verseidag ist daher wenn tber-
haupt nur ein Einsatz in vollstindig farbunkritischen
Produkten moglich, eine Kommerzialisierung aber der-
zeit ausgeschlossen.

Verwertung

Die Aurubis AG hat durch die genaue Betrachtung der
thermochemischen Verhiltnisse wihrend der Bleiraf-
fination den Trockenriihrprozess deutlich verbessern
konnen. Die neue Verfahrensvorgabe, bei deren Anwen-
dung das Antimonverzetteln wihrend des Trockenriih-
rens halbiert wird, findet bereits Anwendung im tagli-
chen Produktionsalltag der Bleihiitte.

Im Gegensatz dazu ist eine Umstellung des Einblas-
verfahrens wahrend der selektiven Oxidation von Sb
aus der Werkbleischmelze nicht geplant. Zwar konn-
ten im Labormafistab und auf theoretischer Ebene Ver-
besserungspotenziale aufgezeigt werden, eine grofi-
technische Umsetzung scheitert jedoch aktuell an der
Hochskalierung der Einblastechnik in die - fiir die Blei-
raffination - tiblichen Grof3kessel. Sowohl mit Lanzen
(Aurubis) als auch mit der Ausleihe einer grofien Rot-
orinjektionsanalage (Campine) wurden keine Vielver-
sprechenden Ergebnisse erzielt.

Im Rahmen der selektiven Verfliichtigung fanden vie-
le der am IME erzielten Ergebnisse praktische Anwen-
dung in der Produktionsanlage von Campine. Dort wer-
den Chargenweise antimonhaltige Abstriche und andere
Reststoffe nach dem oben beschriebenen Verfahren ver-
arbeitet. Durch die Ermittlung der thermochemischen
Rahmenbedingungen konnte der Prozess massiv opti-
miert werden. Neben den Temperaturbeschrankungen
und Reduktionsmittelzuschligen spielt hier bspw. der
Einfluss der Begleitoxide eine Rolle. So wurden die Ab-
striche der eigenen Raffination vor Durchfithrung des
Projektes mittels CaO trockengeriihrt. Durch die am IME
gewonnene Kenntnis des massiv negativen Einflusses
von CaO auf die Sb,05 Aktivitit wihrend des Verfltichti-
gungsprozess konnte nach Beendigung dieser Praxis eine
deutliche Steigerung der Produktqualitit erzielt werden.

Gegenwartig ist von Seiten der Verseidag der Einsatz 100
% sekundarer Antimonoxide in den eigenen Produkten
nicht geplant, da die Gefahr einer Reklamation zu grof3
ist und das Rezyklat gegenwartig nicht den Produktspe-
zifikationen entspricht. Ein Einsatz eines Verschnittes
aus Rezyklat und primér-ATO ist jedoch denkbar.
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3.1.12 Projekt SubSEEMag - Substitution von Selten-Erden-Elementen in
hochfesten und duktilen Magnesium-Blechwerkstoffen, FKZ 03X3593A

Einleitung

Ubergreifendes Ziel des Verbundvorhabens war die
stoffliche und technologische Substitution von Selte-
nen-Erden-Elementen (SEE) in hochfesten und duktilen
Magnesiumlegierungen. Im Zuge dessen wurde durch
die Einsparung von SEE die Unabhingigkeit von die-
sen strategischen Rohstoffen angestrebt. Zudem leisten
SEE-freie Magnesiumwerkstoffe mit hohem Umform-
vermogen und verbesserter Korrosionsbestindigkeit
aufgrund ihres erweiterten Potentials fiir den industri-
ellen Leichtbau einen wesentlichen Beitrag zum Klima-
und Umweltschutz.

Der gestiegene Bedarf bei einer gleichzeitig angespann-
ten Versorgungslage begriindet die Einstufung der
Gruppe der Selten-Erden-Elemente (SEE) als kritische
Rohstoffe [1]. SEE werden vor allem in modernen Hoch-
technologieanwendungen eingesetzt und sind deshalb
von strategischer Bedeutung fiir die deutsche und eu-
ropdische Industrie. So ist die Herstellung von Dauer-
magneten flr Elektromotoren und Generatoren, von
Leuchtstoffen und LEDs, von Abgaskatalysatoren und
Ruflpartikelfiltern fiir den Fahrzeugbau sowie von Ak-
kumulatoren in vielen Bereichen von der Nutzung von
SEE abhingig. Eine stoffliche Substitution ist in den
meisten Anwendungen nicht oder nur mit erheblichen
Leistungseinbufien moglich [2, 3].

Vor dem Hintergrund wachsender Anforderungen an
die Material- und Energieeffizienz sowie die Umwelt-
vertriglichkeit industrieller Produkte haben sich die
Entwicklung und die Verarbeitung innovativer Leicht-
bauwerkstoffe in vielen Industriezweigen zu strategi-
schen Schliissel- und Schrittmachertechnologien ent-
wickelt [4]. Mg mit seinen Legierungen bietet dabei als
leichtester metallischer Werkstoff ein grofies Potenzial
[5, 6]. Neben schon verfligbaren gegossenen Mg-Bautei-
len kommt besonders umformtechnisch erzeugten Tei-
len eine wachsende Bedeutung zu. So zielen zahlreiche
Mafdnahmen darauf ab, die werkstoffspezifischen Vor-
teile von Mg effektiver zu nutzen und hochfeste und
duktile Mg-Bleche herzustellen.

Um die geforderten Eigenschaften fir einen Einsatz
in hochbelasteten und sicherheitsre-levanten Bautei-

len zu erreichen, werden aktuell Legierungen mit SEE
verwendet, die sich durch ein besonders hochwertiges
Eigenschaftsprofil auszeichnen (vgl. u.a. [7]). So weisen
SEE-haltige Mg-Zink-Legierungen im Vergleich zu kon-
ventionellen Standardlegierungen eine signifikant ho-
here Umformbarkeit bei reduzierter Prozesstemperatur
auf [8]. Weiterhin bilden SEE in Mg-Legierungen stabi-
le Ausscheidungen, die eine merkliche Festigkeitsstei-
gerung bewirken. Vorteile ergeben sich auch hinsicht-
lich der Schweiflbarkeit, der Korrosionsbestandigkeit
und der Sicherheit im Brandfall. Beispiele fiir SEE-hal-
tige Mg-Legierungen, die heute verbreitet zur Herstel-
lung von Blechwerkstoffen zum Einsatz kommen, sind
ZE10, WE43 und ME21. Mit zunehmendem Einsatz von
Mg-Blechwerkstoffen und generell steigenden Anforde-
rungen an Sicherheit, Belastbarkeit und Effizienz ist von
einem weiter zunehmenden Bedarf gerade im Bereich
der Hochleistungs-Mg-Werkstoffe auszugehen.

Die Knappheit, das hohe Verfiigbarkeitsrisiko und die
unkalkulierbare Preisentwicklung fiir SEE behindern
die Entwicklung von Anwendungen fir hochfeste und
duktile Mg-Werkstoffe und die Ausschépfung vorhan-
dener Leichtbau- und Effizienzpotenziale. Die gravie-
renden Umweltprobleme, die mit der Férderung und
Aufbereitung von SEE verbunden sind, sprechen fir ei-
nen weitgehenden Verzicht auf den Einsatz dieser Roh-
stoffe. Der Anfall umwelt- und klimaschédlicher Abgase
sowie grofler Mengen an hochgiftigen und z.T. radio-
aktiv belasteten Abwissern und Schlimmen fithrt zu
enormen Umweltschdden in den Erzeugerlindern. Die
Suche nach Moglichkeiten, den Bedarf an SEE zu ver-
mindern, ist deshalb sowohl angesichts der wachsen-
den Bedeutung des industriellen Leichtbaus mit Mg als
auch aus umwelt- und nachhaltigkeitsstrategischen Ge-
sichtspunkten von hoher wirtschaftlicher und rohstoff-
politischer Relevanz.

Projektbeschreibung

Das Vorhaben SubSEEMag verfolgte den Ansatz einer
stofflichen sowie technologischen Substitution von SEE
in hochfesten und duktilen Mg-Blechwerkstoffen. Durch
verbesserte Herstellungs- und Verarbeitungstechnolo-
gien, die Nutzung speziell entwickelter neuer Le-gierun-
gen und die Anwendung geeigneter Konstruktionsprin-
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zipien sollten hochbelastbare Bauteile aus Mg hergestellt
werden, die ohne oder mit stark reduziertem Einsatz von
SEE die Eigenschaften aktueller SEE-haltiger Hochleis-
tungslegierungen erreichen oder tibertreffen.

Im Zentrum der Untersuchungen stand dabei die inno-
vative Gieflwalztechnologie zur Herstellung von Mg-
Band als Ausgangsmaterial fiir die Blechherstellung.
Dieses Verfahren wurde gemeinsam von der Magne-
sium Flachprodukte GmbH (MgF) und dem Institut fir
Metallformung der Technischen Universitit Bergakade-
mie Freiberg (TU BAF) erfolgreich erprobt und wird in
Deutschland gegenwartig auf zwei Versuchsanlagen in
Freiberg (MgF/TU BAF) und Helmholtz-Zentrum Geest-
hacht (HZG) weiterentwickelt. Aufgrund der hohen Ab-
kihlraten und der schnellen Erstarrung wihrend des
GieRwalzens wird ein sehr feinkoérniges Priméargefiige
erreicht, das zu verbesserten Eigenschaften im Vergleich
zu konventionell hergestelltem Material fiihrt. Eine sich
anschlieflende thermomechanische Behandlung eroff-
net durch die Einstellung einer giinstigen Textur wei-
tere Potentiale hinsichtlich glnstiger Werkstoffeigen-
schaften, die sich mit konventionellen Herstellverfahren
nicht realisieren lassen. Somit lassen sich die Vorziige von
SEE-haltigen Mg-Legierungen durch technologische An-
passungen innerhalb der Prozesskette auch fiir Legierun-
gen realisieren, in denen keine SEE oder nur marginale
Mengen an SEE enthalten sind. Dariiber hinaus zeichnet
sich das Gieffwalzverfahren durch eine im Vergleich zur
konventionellen Mg-Blechherstellung wesentlich hohe-
re Material- und Energieeffizienz aus [9] und leistet auch
auf diese Weise einen Beitrag zu einer verbesserten Nach-
haltigkeit der Ressourcennutzung.

Ziel des Verbundvorhabens war es, durch den Einsatz
innovativer Herstellungs- und Verarbeitungsverfahren
hochfeste und duktile Magnesiumlegierungen ohne
den Zusatz von SEE mit vorteilhaften Eigenschaften zu
erzeugen. Dabei wurden verschiedene Ansétze verfolgt,
die die gesamte Wertschopfungskette von der Legie-
rungsentwicklung ber die Herstellung der Halbzeuge
und Bauteile bis zur Integration in das Endprodukt um-
fassten. Im Fokus standen dabei insbesondere eine ver-
besserte Umformbarkeit sowie Korrosionsbestandigkeit
im Vergleich zu Standardlegierungen. Entlang der Pro-
zesskette wurden verschiedene Ansatzpunkte verfolgt:

® Auswahl geeigneter Legierungszusammensetzung
mit spezieller Eignung fiir den Giefwalzprozess und
die Herstellung von Flachprodukten mit einem ho-
hen Umformverméogen
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¢ Die Erzeugung und Erhaltung einer fein- bzw.
feinstkornigen Gefiigestruktur durch thermome-
chanische Behandlung sowie die Einstellung einer
gilinstigen Textur

¢ Die Gewihrleistung einer hohen Korrosionsbestan-
digkeit durch metallurgische und oberflichentech-
nische Maftnahmen

Ubergreifende Zielsetzungen waren dartiber hinaus:

* Gewihrleistung einer hohen Wirtschaftlichkeit und
Prozesseffizienz: Alle angewandten Prozesse sollten
hinsichtlich ihrer potenziellen Eignung fiir eine Seri-
enproduktion, ihrer Automatisierbarkeit und ihrer In-
tegrationsfahigkeit untersucht und bewertet werden.

¢ Die Erhohung des Anteils an recycliertem Mg als Aus-
gangsmaterial: Im Produktionsprozess anfallende sor-
tenreine Schrotte sollten nach Moglichkeit unmittel-
bar in den Prozess zuriickgefiihrt werden. Der Prozess
ist insgesamt so auszulegen, dass ein einfaches Recyc-
ling spéter anfallender Altschrotte begtinstigt wird.

* DieVerbesserung der Umweltfreundlichkeit der ver-
wendeten Verfahren: Alle eingesetzten Hilfsstoffe
wurden hinsichtlich ihrer REACH-Konformitat so-
wie potenzieller Umwelt- und Gesundheitsgefahr-
dungen bewertet. Es sollten nur Stoffe verwendet
werden, die auch im Fall einer spéteren industriellen
Anwendung zum Einsatz kommen kdnnen.

Die Ubersicht in Abbildung 2.1.14.1 zeigt die inhaltli-
che Darstellung des Projektes anhand der einzelnen Ar-
beitspakete.

Ergebnisse

Im Rahmen des Projektes wurden die Legierungen
ZAX210 und MX20 erfolgreich giefSgewalzt. Das er-
zeugte Vorband wurde anschlieffend umfangreich cha-
rakterisiert und weiterfithrenden Untersuchungen
unterzogen. In Abhéngigkeit der chemischen Zusam-
mensetzung wurden Wiarmebehandlungsparameter er-
mittelt, die die Ausbildung eines feinkornigen Gefiiges
bewirkten und eine nachfolgende Umformung durch
Walzen erlaubten. In Laborwalzversuchen wurden
verschiedene Wiarmebehandlungs- und Walzparame-
ter getestet. Basierend auf diesen Ergebnissen konnte
flir beide Legierungen ein optimaler Walzplan fiir den
Bandwalzprozess aufgestellt werden.

Die neu entwickelte ZAX210-Legierung besitzt nach
dem Bandwalzen und einem abschliefenden Gli-
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Abbildung 3.1.12.1 Inhaltliche Darstellung des Projektes anhand der einzelnen Arbeitspakete

hen eine schwach ausgepréagte Basaltextur. Die schwé-
chere Texturausprigung der ZAX210-Legierung, die
vergleichbar ist mit der des SEE-haltigen Referenz-
werkstoffes ZE10, lassen ein vergleichbares Umform-
verhalten erwarten. In allen getesteten Temperaturbe-
reichen und Spannungszustinden konnten fiir ZAX210
hohe Grenzformanderungen im Vergleich zu MX20 und
AZ31 erzielt werden, die auf einem dhnlichen Niveau
wie die fiir ZE10 liegen. Die Anwendung von ZAX210
kann somit eine Alternative zu konventionellen Mag-
nesiumlegierungen (AZ31, ZE10) darstellen.

Mit der Entwicklung einer Magnesiumlegierung oh-
ne Seltene Erden Elemente bei gleichbleibendem Ei-

genschaftsprofil und der Anwendung innovativer und
wirtschaftlicher Herstellungsprozesse durch das kom-
binierte Gief- und Bandwalzen konnte das Projekt
»,SUbSEEMag" diesen Anforderungen gerecht werden.

Im Zuge der Entwicklung angepasster Schmierstoffe
zeigte das Produkt Beruforge 120D hinsichtlich der Ein-
satzmoglichkeiten sowohl im Walzprozess als auch bei
der Umformung von Feinblechgiiten. Der ausgewahl-
te Schmierstoff erlaubte das Tiefziehen der ZAX210 bei
250 °C ohne das Auftreten von Rissen. Im Vergleich zu
anderen verfligbaren Schmierstoffen konnte dies mit
niedrigeren Prozesskriften (25 %) erreicht werden.
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Im Rahmen der Untersuchungen zum thermischen und
mechanischen Fligen kann geschlussfolgert werden, dass
klassische Schraubenbindungen und Schweifdverfahren
zu bevorzugen sind. Problematisch ist allerdings die be-
grenzte Verfligbarkeit eines artgleichen SchweifRzusatz-
werkstoffes. Bei der Verwendung von artgleichen Ma-
terialien fir Substrat und Zusatzwerkstoff kdnnte die
Qualitit der Schweiftverbindungen verbessert werden.

Fiir den Bau einer Demonstratorbaugruppe wurde der ein
von VOITH entwickelter Energiespeicher, bestehend aus
Verkleidungselementen und verschiedenen Blechkompo-
nenten, gewahlt. Zur Herstellung des Demonstrators wur-
den verschiedene Blechgiiten der Legierung ZAX210 mit
Dicken von 2,0 mm bzw. 5,0 mm bereitgestellt. Als Um-
formverfahren kam tiberwiegend Biegen zum Einsatz. Die
Verbindung der Einzelkomponenten erfolgte durch Kle-
ben oder SchweiRen. Zum Schutz vor Korrosion wurde ein
Beschichtungsvorgang basierend auf den Ergebnissen des
Projektpartners HENKEL durchgefiihrt.

Im Zuge des Verbundvorhabens konnte mit der Magnesi-
umlegierung ZAX210 eine Legierung entwickelt werden,

A A;;chmg der
Bandoberflache auf

Verunreinigungen

die, insbesondere nach der Verarbeitung durch innova-
tive Herstellungsprozesse, genauer dem kombinierten
Gieft- und Bandwalzprozess, aufgrund ihrer hervorra-
genden Eigenschaften, wie z. B. ein gutes mechanisches
Eigenschaftsprofil sowie ein hohes Umformverméogen,
vergleichbare Eigenschaften aufweist wie Magnesium-
legierungen mit Seltenen Erden. Durch die Verwendung
der Legierungselemente Zink, Aluminium und Calcium
und den Verzicht auf Seltene Erden wird ein wesentli-
cher Beitrag zum Klima- und Umweltschutz geleistet.
Durch die Betrachtung der ganzheitlichen Prozesskette
konnten wesentliche Schwerpunkte, die sich in der Re-
gel im Zusammenhang mit der Einfithrung neuartiger
Legierungen ergeben, erforscht und Losungsansitze fiir
den industriellen Einsatz vorgestellt werden. Dazu zdh-
len Untersuchungen zu thermischen und mechanischen
Flgetechnologien, die Entwicklung geeigneter Vorbe-
handlungs- und Beschichtungsverfahren sowie die Ent-
wicklung geeigneter Umform- und Verarbeitungstech-
nologien. Die daraus gewonnenen Erkenntnisse flossen
in die Konstruktion und den Bau verschiedener Demons-
tratorbauteile bzw. -baugruppen (Abbildung 2.1.14.2).
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Abbildung 3.1.12.2 Betrachtung der ganzheitlichen Prozesskette von der Legierungsentwicklung bis hin zum Bau von Demonstratorbauteilen
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Verwertung

Basierend auf den Ergebnissen des ,,SubSEEMag“-Pri-
jektes ist die Beantragung weiterer Forschungsvorha-
ben geplant. Mit der erfolgreichen Umsetzung des be-
antragten Vorhabens konnten sich beteiligten Partner
aus Forschung und Industrie als weltweit fiihrende im
Bereich der Entwicklung von Werkstofftechnologien
fir Magnesium-Flachprodukte weiter profilieren und
die Forschungsmoglichkeiten im Bereich der Magne-
sium-Werkstoffforschung weiter ausbauen. Zudem ist
eine mittelfristige Uberfithrung des Demonstratorbau-
teils in eine industrielle Anwendung geplant. Eine wei-
tere Vertiefung der Erkenntnisse und Erfahrungen er-

Literatur

folgt zudem in verschiedenen Forschungsvorhaben, die
innerhalb der ,Leichtbauallianz Sachsen® eine Initiati-
ve zur gemeinsamen Forschung der Technischen Uni-
versititen Chemnitz, Dresden und Freiberg, bearbeitet
werden. Weiterhin hat die fortschreitende Technologie-
entwicklung hinsichtlich des Gief3walzens die Erschlie-
ung neuer Forschungsfelder vorangetrieben, z. B. das
Gieflwalzen von Magnesiumdraht, wofir kiirzlich eine
einzigartige Anlage am Institut fiir Metallformung in
Betrieb genommen wurde. An der Technischen Univer-
sitit Bergakademie Freiberg flieflen zudem die neuen
Erkenntnisse direkt in die Lehre und Ausbildung von
Studierenden ein.
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3.1.13 Projekt GussTough - Substitution von Seltenen Erd-Metallen zur
Entwicklung kaltziher duktiler Gusseisenwerkstoffe, FKZ 03X3596A

Einleitung

Die weltweite Rohstoffknappheit zwingt unsere Indust-
riegesellschaft dazu, Innovationen fiir mehr Ressourcen-
effizienz voranzutreiben. Sehr viele energetische und me-
tallische Rohstoffe miissen in grofem Umfang aus dem
Ausland importiert werden und sind demzufolge als kri-
tisch eingestuft worden. Dabei stellen insbesondere die
Handelshemmnisse von Drittstaaten fiir Rohstoffe eine
der grofiten Herausforderungen dar. Vor diesem Hinter-
grund ist sowohl die effiziente Nutzung von Rohstoffen
als auch die Substitution und die Schliefung von Stoff-
kreislaufen durch Recycling eine Herausforderung von
grofiter Bedeutung fiir den Klimaschutz aber auch fiir die
Wettbewerbsfiahigkeit unserer Industrie.

Duktiles Gusseisen wird seit vielen Jahren fiir die Her-
stellung hochbelasteter Bauteile im Maschinen- und
Fahrzeugbau verwendet. Bauteile, die aus diesen Werk-
stoffen gefertigt werden, bieten ein hervorragend aus-
balanciertes Verhiltnis zwischen Werkstoff-/ Bauteil-
eigenschaften und Kosten. In Deutschland wurden im
Jahre 2011 etwa 1,73 Mio. Tonnen Gusseisen mit Ku-
gelgraphit in Form von Gussteilen vorwiegend fiir die
Fahrzeugtechnik und den Maschinenbau produziert.
Dies entspricht einem Produktionswert von etwa 3,14
Mrd. EURO. Bezogen auf Deutschland waren dies rund
1,49 Mio. Tonnen, davon 750.000 Tonnen fur den Stra-
fRenfahrzeugbau und 544.000 Tonnen fiir den Maschi-
nenbau. Die Einstellung der hier geforderten Material-
eigenschaften erfordert den Einsatz von Cer. Cer gehort
als Seltenes Erd-Metall (SEM) zur Gruppe der beziiglich
Marktverfiigbarkeit und wirtschaftlicher Bedeutung
von der EU als extrem kritisch eingestuften Rohstoffe.

Ohne den Einsatz von Cer ist es nach derzeitigem Stand
der Technik nicht denkbar, den wirtschaftlichen und
technischen Anforderungen entsprechende Gussteile
zu fertigen. Hochbelastete Fahrwerksteile fiir die Ver-
kehrstechnik wiren nicht herstellbar, die Produktion
alternativer Energie mit Windkraftanlagen, deren Wei-
terentwicklung in Leistungsklassen hoherer Energie-
dichte wire gefahrdet, der in Deutschland hochst kom-
petente Industriezweig ,Werkzeugmaschinen“ kénnte
seine technologische Kompetenz und seine weltweite
Marktstellung nicht weiter entwickeln und absichern.
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Die nachhaltige Sicherung von Unternehmensbestand
und von Arbeitspliatzen ist eine der entscheidenden
Zukunftsaufgaben fiir die deutsche Wirtschaft. Fur die
betroffenen Unternehmen der Gieflereiindustrie, des
Fahrzeug- und Maschinenbaus ist die Entkopplung der
dargestellten Ressourcenproblematik vom wirtschaftli-
chen Wachstum eine zwingend erforderliche MafRnah-
me zur nachhaltigen Sicherung ihrer Wettbewerbsfa-
higkeit und damit ihrer Weltmarktkompetenz.

Projektbeschreibung

Die zentrale Zielsetzung des Verbundforschungsvorha-
bens GussTough ist die Substitution von Seltenen Erden
aus dem Herstellprozess fiir Bauteile aus duktilen Guss-
eisenwerkstoffen. Gleichzeitig soll der besondere Fokus
auf der Erhaltung der kaltzéhen Eigenschaften dieser
Werkstoffgruppe liegen.

Die Absicherung hoher Lebensdauern von Gussbauteilen
durch giinstiges Werkstoffverhalten bei dynamischer Be-
lastung steht im Vordergrund bei der Entwicklung hoch-
belasteter Bauteile im Maschinenbau und der Fahrzeug-
technik. In den letzten Jahren hat die ErschliefSung neuer
Einsatzbereiche dazu gefiihrt, dass bisher ausreichende
Eigenschaftsprofile konventioneller Werkstoffe nur noch
begrenzt die neuen Anforderungsprofile erfiillen kénnen.
Windkraftanlagen im offshore-Einsatz, in Regionen mit
stark schwankenden oder sehr tiefen Einsatztempera-
turen, Nutzfahrzeuge, an deren Auslegung mittlerweile
hohe Leichtbauanspriiche gestellt werden, die unter ex-
tremen Lastbedingungen eine maximale Lebensdauer
beispielsweise von Fahrwerkskomponenten gewéhrleis-
ten miissen, sind Beispiele hierfir.

Das Projekt soll die werkstoffwissenschaftlichen/me-
tallkundlichen Grundlagen fiir die Herstellung SEM-
freier hochzdher duktiler Gusseisenlegierungen in ei-
nem Festigkeitsbereich von 400 bis 600 MPa verfiigbar
machen. Gleichzeitig werden die notwendigen prozess-
und materialtechnischen/metallurgischen Randbedin-
gungen erarbeitet, die die Basis fiir die Entwicklung der
entsprechenden Giefiereiprozesstechnik bilden.

Das Projekt teilt sich in drei Hauptaktionsfelder auf.
Zum einen soll eine effektive und ressourcenschonen-

de Substitution von SEM - im speziellen Cer-Mischme-
tallen (CMM) - in dem Herstellungsprozess von duktilem
Gusseisen entwickelt werden. Als Ansatz wurde hierbei
die Analyse und Erprobung von alternativen, unkriti-
schen Elementen (wie z. B. Calcium, Barium, Zirkonium
u. a) durchgefiihrt, welche eine der Hauptfunktionen
von Cer (Abbindung von Stérelementen) durch die Bil-
dung fester Phasen (u.a. in Form von Schlacke) wihrend
dem Schmelz- bzw. Behandlungsprozess {ibernehmen
konnten.

Ein weiterer Forschungsschwerpunkt ist die Steigerung
der Duktilitat bzw. Kaltzahigkeit von duktilem Gussei-
sen (EN-GJS-400-18 LT) unter dem Fokus einer Zugfes-
tigkeit zwischen 400 und 600 MPa. Neben der Durchfiih-
rung und Validierung einer teilfaktoriellen statistischen
Versuchsplanung (DoE) im Labormafistab wurden hier-
zu ebenso Industrieversuche im Proben- und Bauteil-
mafistab (bzw. bauteildhnlichen Abkiihlungszustinden)
durchgefiihrt, wobei insbesondere die Wirkung von Ni-
ckel, Kuper und Kobalt bei einem Siliziumgehalt von
unter 2 % und einem Kohlenstoff-Aquivalent von ca.
4,3 % untersucht wurde.

Die beiden oben genannten Forschungs- und Projekt-
schwerpunkte wurden jeweils fir dickwandige und
diinnwandige Gussteile getrennt voneinander unter-
sucht. Dies begriindet sich auf den thermischen Abkiih-
lungsbedingungen, welche in stark unterschiedlichen
Legierungs-, Behandlungs- und Impfmittelkompositio-
nen und -mengen resultiert. Die beiden Schwerpunkte
reprasentieren die verschiedenen Branchen-Fertigungs-
schwerpunkte. ,Handformguss“ wird z.B. fiir dickwan-
dige, schwere Windkraftanlagenteile angewendet, und
»,Maschinenformguss“ ist i.d.R. ein Serienfertigungsver-
fahren flr die PKW- und Nutzfahrzeugindustrie.

Ergebnisse

Das vorliegende Projekt hatte zum Ziel, das wirtschafts-
strategische Metall Cer durch ein weniger versorgungs-
kritisches Element zu substituieren. Ein vollwertiges
Substitut konnte innerhalb der Projektlaufzeit nicht end-
gliltig identifiziert werden, ohne das Fortschreiten des
Forschungsvorhabens zu gefihrden. Es wurde sich ent-
sprechend mit allen Projektpartnern darauf geeinigt, eine
Reduzierung des Cers auf etwa 15 ppm vorzunehmen, an-
statt vollstindig darauf zu verzichten. Jedoch prisentier-
ten sich Calcium und Zirkonium in den durchgefiihrten
Versuchen als mogliche, vielversprechende Kandidaten.
Im Labormafistab konnten die Versuche zur Festigkeits-

steigerung Cer-frei, ohne das Auftreten von entartetem
Graphit erfolgreich durchgefiihrt werden.

Die Entwicklung eines kaltzdhen Gusseisens mit erhoh-
ter Festigkeit auf Basis eines teilfaktoriellen Versuchs-
plans aus dem Design of Experiments ist im Labormaf3-
stab gelungen. Unter Berticksichtigung von Kosten- und
Qualitatsanforderungen ist die Cer-freie finale Legie-
rung mit der Zusammensetzung 1,6 Gew.-% Silizium,
0,2 Gew.-% Kupfer, 0 Gew.-% Nickel und 0 Gew.-% Ko-
balt zu empfehlen.

Diese Zusammensetzung wurde als finale Legierung
identifiziert und bei der TU Clausthal im Labormaf3-
stab vergossen. Die im Projekt geforderten Mindest-
kennwerte (Zugfestigkeit R, > 380 MPa, Dehngrenze
Rpo2 > 240 MPa und Kerbschlagarbeit W(-20 °C) > 8 ])
sind dabei erreicht worden.

Die erreichten industriell umsetzbaren technisch-wis-
senschaftlichen Ergebnisse des Vorhabens wurden in
einem informativen Leitfaden zusammengefasst. Die
Voraussetzungen fiir die Fertigung von Bauteilen mit
den im Projekt erreichten Eigenschaften werden be-
schrieben. Es wird unterschieden nach der Herstel-
lung von Cer-frei vergossenen Laborproben sowie Cer-
arm (15 ppm) vergossenen, diinnwandigen Bauteilen
(Y2-Proben aus Industriefertigung) und Dickwandbau-
teilen (Grofiproben). Zu folgenden Punkten sind Ergeb-
nisse und Kommentare dokumentiert:

* materialrelevante Anforderungen an Rohstoffe bzw.
Einsatzstoffe,

¢ Auswahl und Einsatz von Legierungszusammen-
setzung,

® Gefligecharakteristika,

® Mechanisch-technologische Eigenschaften,

e Zulassige Beanspruchungen bei zyklischer Belastung
(Dauerfestigkeit bzw. Betriebsfestigkeit)

¢ Prif- und Qualifizierungsverfahren fir Werkstoffe
und Bauteile.

Verwertung

Cer-Substitution

Die Ergebnisse hinsichtlich der Substitution von CMM
bei der Herstellung duktiler Gusseisen kann aufgrund
der Volatilitat des Marktes in Zukunft bei GJS-Werkstof-
fen insbesondere bei dickwandigen Bauteilen aus dem
Handformprozess industriell umgesetzt werden.
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Zur Umsetzung miissen den besonderen Impfstrategien
bei der Planung der Giefitechnologie Rechnung getra-
gen werden.

Insbesondere durch das gewonnene Wissen hinsichtlich
der moglichen Substitutionselemente ist es denkbar
iber nachfolgende Forschungsarbeiten eine komplette
Substitution des CMM fiir Gusseisen mit Kugelgraphit
zu erarbeiten.

Kaltzihigkeitssteigerung

Die erarbeiteten Legierungen bieten eine enorme Stei-
gerung hinsichtlich auslegungs- und sicherheitsrele-
vanter Werkstoffkennwerte. Im Bereich dickwandiger
Bauteile konnte durch ENERCON/WRD eine Gewichts-
ersparnis von 3-5 % an realen Bauteilen bei identischer
Bauteillebensdauer abgeschitzt werden. Ebenso ist auf-
grund der massiven Kaltzdhigkeitssteigerung eine wei-
tere Anhebung der Festigkeit denkbar, was eine weitere
Leistungssteigerung hinsichtlich der Werkstofflebens-
dauer impliziert.
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Bei dinnwandigen Komponenten ist aufgrund der um-
fangreichen Konzern-internen Werkstoff-Befidhigungs-
nachweise im sofortigen Anschluss an das Projekt keine
industrielle Umsetzung moglich. Im direkten Vergleich
zu den aktuell verwendeten Werkstoffen (Nutzfahr-
zeugfahrwerk - EN-GJS-400-15, Pkw-Fahrwerk - EN-
GJS-500-7) bieten die entwickelten Legierungen eine
gleichzeitige Steigerung von Zugfestigkeit, Dehngrenze
sowie Kerbschlagarbeit. Da diese Steigerungen im Ver-
gleich zu Referenzwerkstoffen um teilweise tiber 300 %
ausfallen (Kerbschlagarbeit) handelt es sich voraussicht-
lich nur um eine Frage der Zeit bis diese Werkstoffe zum
industriellen Einsatz kommen.

Priifmethodik

Bei der Vorstellung der entwickelten Priifmethodik
durch die Hochschule Kempten auf diversen Fachta-
gungen konnte ein positiv-kritisches Feedback seitens
der Gieflerei-Industrie vermerkt werden. Seitens meh-
rerer grofder Giefiereiunternehmen wie z. B. der Georg
Fischer Automotive (assoziierter Projektpartner) besteht
das Interesse, diese Priiftechnologie am Standort Schaff-
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Abbildung 3.1.13.1 Unterschiede in der lokalen Erstarrungszeit durch Beriicksichtigung der thermischen Konvektion (rechts mit und links ohne)
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hausen (Schweiz) in Betrieb zu nehmen. Eine wesentliche
Voraussetzung fiir den weiteren Einsatz des Verfahrens
ist jedoch die Losung des sehr deutlichen Streuungs-
problems in den Ergebnissen. Diesbeziiglich sind ver-
fahrenstechnische Optimierungen insbesondere hin-
sichtlich der Praparation der Priifproben, Kontaktierung,
Kabelfithrung und -handling sowie der Softwarestabili-
tat erforderlich, um die notwendige Verringerung der
Standardabweichung zu realisieren. Auch muss in wei-
teren Validierungsuntersuchungen die Problematik der
werkstoffbedingten Streuungen beantwortet werden.
Dazu missen entsprechende Versuchsreihen mit einer
homogenen und mit Werkszeugnis zertifizierten Stahl-
charge durchgefiihrt werden. Eine abschlieftende Me-
thodenverifizierung ist dann unter Berticksichtigung der
grundsitzlichen Geflige- und Eigenschaftsstreuung von
duktilem Gusseisen erforderlich.
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Simulation
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Version zur Verfligung gestellt.
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3.1.14 Projekt Perfekt - Neue Permanentmagnetmaterialien fiir die
Ressourceneffizienz - kostengiinstig und seltenerdmetallfrei/-reduziert,

FKZ 03XP0023A

Einleitung

Eine der grofiten gesellschaftlichen und technologi-
schen Herausforderungen ist die Reduzierung der Um-
welt- und Klimabelastung durch fossile Brenn- und
Kraftstoffe. Die nachhaltige Etablierung von ressour-
ceneffizienter Mobilitit (z.B. Hybridantriebe, E-Mo-
bilitdit) und die Energiegewinnung tiber erneuerbare
Ressourcen (z.B. Windkraft) innerhalb wirtschaftlich at-
traktiver Rahmenbedingungen tragen wesentlich zum
Gelingen bei. Aktuell eingesetzte Hartmagnetwerk-
stoffe, wie Neodym-Eisen-Bor-Magnete, zeichnen sich
durch hohe Leistungsfahigkeit aus, beinhalten jedoch
einen sehr hohen Anteil strategisch kritischer Rohstoffe
(Seltene Erden, RE). Damit verbunden sind hohe Mate-
rialkosten und Preisvolatilitit sowie Abhédngigkeit von
Férdermonopolen.

Die im Projekt gefundenen neuen Hartmagnete mit ho-
her Leistungsdichte bei gleichzeitig wesentlich redu-
ziertem Gehalt spezifischer kritischer Rohstoffe stellen
fir die wirtschaftlich attraktive Energiewandlung eine
Schlisselinnovation dar. Die damit verbundene hohe-
re Planungssicherheit fiir Hersteller von Endprodukten
(E-Motoren / Generatoren) fordert deren Investitions-
bereitschaft und so technische Innovation.

Die systematische Suche nach neuen vielversprechen-
den Hartmagnetphasen ist mit konventionellen Metho-
den (Schmelzproben, Magnetometrie) sehr aufwindig.
Bei der grofien Zahl infrage kommender, noch unbe-
kannter Systeme erscheint sie daher wie die Suche nach
der Stecknadel im Heuhaufen, zumal ein Durchscannen
von vielen 10.000 Legierungssystemen innerhalb eines
verniinftigen Zeitrahmens nicht méglich ist. In der Ma-
terialforschung und -entwicklung sind High-Throug-
hput (HT)-Methoden seit langerem bekannt und wur-
den erfolgreich bei der Materialentwicklung in der
Pharmazie, der Biologie und den Werkstoffwissen-
schaften angewendet. Auf dem Gebiet des Magnetismus
kommen ebenfalls seit Kurzem sowohl theoretische, als
auch experimentelle HT-Methoden zum Einsatz. Der
Fokus in diesem Projekt war die automatisierte nume-
rische Berechnung von Phasenstabilitdten und intrin-
sischen hartmagnetischen Materialkenndaten neuer
Phasen mittels ab-initio-Computersimulation auf der
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Basis der Dichtefunktionaltheorie (Densitiy Functional
Theory, DFT) fir Elektronen in Materialien. Eingesetzt
wurden hierfiir eine sehr genaue, aber rechenintensi-
ve ,Projector-Augmented-Waves“ (PAW) Methode und
eine zwar etwas weniger genaue, aber wesentlich effizi-
entere , Tight-Binding-Linear-Muffin-Tin-Orbital- Muf-
fin-Tin-Orbital-Atomic-Sphere-Approximation“ Me-
thode (TB-LMTO-ASA). Auf der experimentellen Seite
stellen der 2D-Diinnschichtbibliothek- und 3D-Volu-
menansatz die prominentesten HT-Methoden dar. Bei
der 3D-Methode der heterogenen Nichtgleichgewichts-
zustinde, die mafigeblich von der Hochschule Aalen
entwickelt wurde [1, 2], bilden sich tiber thermodyna-
misch gesteuerte Diffusionsprozesse Konzentrations-
gradienten zwischen TM (Ubergangsmetalle) und Addi-
tiven (RE-freie Magnete) und zusétzlich RE (RE-haltige
Magnete), entlang derer sich die Magneteigenschaften
des Materials dndern, sodass mit einer Probe der der
fir Hartmagnetphasen relevante Teil des Phasendia-
gramms erfasst werden kann. Die Umsetzung der Me-
thode ist sowohl mit Diffusionspaartiegeln mit min-
destens einer schmelzfliissigen Komponente, als auch
Reaktionssintern von elementaren Pulvern méglich.
Neue Hartmagnetphasen koénnen im Kerr-Mikroskop
Uber die typische Doméanenstruktur direkt visualisiert
und daraus ihre intrinsischen Magneteigenschaften di-
rekt ermittelt werden. Beide experimentellen HT-Me-
thoden koénnen mit ab-initio-Methoden kombiniert
werden.

Projektbeschreibung

Das Forschungsprojekt wurde als Verbundprojekt unter
der Federfithrung der Robert Bosch GmbH (RB) durch-
gefithrt. Im Projekt vertretene Partner waren die Hoch-
schule Aalen (HSAA), die Magnetfabrik Bonn (MFB), das
Max-Planck-Institut fiir intelligente Systeme Stuttgart
(MPI) und das Fraunhofer Institut fur Werkstoffme-
chanik in Freiburg (IWM). Die Abdeckung der gesam-
ten Wertschopfungskette von den experimentellen und
theoretischen Grundlagen bis zur Magnetfertigung und
Systementwicklung ermdglicht einen intensiven Wis-
sens- und Technologietransfer zwischen den Partnern.
In Abbildung 2.1.16.1 sind die Hauptaufgabengebiete
der Verbundpartner sowie die Verzahnung der Arbeits-
pakete dargestellt.
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Abbildung 3.1.14.1 Ubersicht der Arbeitsfelder und Aufgabengebiete

Das Projektvorhaben setzte sich aus drei verschiede-
nen Ebenen zusammen: Ebene 1 (Priorisierung und
High-Throughput-Screening), Ebene 2 (Herstellung und
Charakterisierung der gefundenen Phasen) und Ebene
3 (Herstellung und Bewertung der neuen Magnetwerk-
stoffe).

In Ebene 1 wurden zunichst tiber eine ausfiihrliche
Recherche ein Stand des bekannten Wissens zu neuen
Magnetphasen erarbeitet, die aus Vorarbeiten bestehen-
de Datenbank aufbereitet und die im Projekt mittels
High-Throughput-Methoden zu untersuchenden Sys-
teme Uber eine Priorisierung von Elementgruppen de-
finiert (AP1). In AP2 wurde als theoretischer Weg vom
Fraunhofer IWM und RB die ab-initio Modellierung
zur Vorhersage neuer intermetallischer Phasen mit
vielversprechenden intrinsischen magnetischen Ma-
terialkenndaten verwendet. Die experimentelle Suche
nach neuen Hartmagnetphasen stiitzt sich auf einen
High-Throughput-Ansatz der HSA und verwendete die
Diffusionspaartiegelmethode, sowie das Reaktionssin-
tern (AP3). Die mittels High-Throughput Materialsyn-
these hergestellten Proben wurden in Form von Gefiige-
schliffen aufbereitet und mit high-throughput-fihigen
Analysemethoden (korrelative Mikroskopie, quantitati-
ve Gefligeanalyse) charakterisiert.

In Ebene 2 wurden aus den im High-Throughput-Ver-
fahren identifizierten Phasen Schmelzproben und erste
Magnetwerkstoffmuster (Schnellabschrecken, mechani-
sches Legieren bzw. Hochenergiemahlen) generiert und
ausfuhrlich charakterisiert (AP6). Bei der ausfithrlichen

= Max-Planck-Institut
fiar Intelligente Systeme

Experiment; XMCD, TEM

Charakterisierung der Proben aus AP2 wurden neben
rontgenografischen Methoden (XRD), Rasterelektronen-
mikroskopie (EDX, WDX), Vermessung im Vibrations-
magnetometer und Permagraph auch Verfahren wie
Mikrohallsonde und réntgenspektrometrische bzw. und
rontgenmikroskopische Methoden des zirkularen Ront-
gendichroismus (XMCD) eingesetzt. Zielfiihrend erschei-
nende Hartmagnetphasen (Sittigungspolarisation Jg > 1
T, Anisotropiekonstante K; > 1 MJ/m® wurden mittels
Schmelzschleudern zu Bandmaterial weiterverarbeitet.

In Ebene 3 wurden aus einer ausreichenden Menge an
Bandmaterial mit ausreichenden hartmagnetischen Ei-
genschaften kunststoffgebundene Magnete hergestellt
(AP5) und deren makroskopische Eigenschaften reali-
tatsnah vermessen (AP6). AbschlieRend erfolgte eine
Bewertung der Magnetwerkstoffe fiir Anwendungen
durch die Industriepartner im Projekt, wobei vor allem
auch neben der Bewertung auf Werkstoffebene eine
Bewertung des potentiellen Nutzens auf Systemebene
durchgefiihrt wurde.

Ergebnisse

Im Projekt wurden ca.470 Systeme mittels High-Throug-
hput Methoden experimentell untersucht und insge-
samt mehr als 20 neue Hartmagnetphasen gefunden,
die die definierten technisch-wirtschaftlichen Kriterien
erfilllen. Innerhalb dieses Phasen-Pools wurden mehr
als 16 Phasen mit vielversprechenden intrinsischen
magnetischen Eigenschaften identifiziert von denen
dann 10 in nanokristalline Magnetwerkstoffe prozes-
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siert, ausfuihrlich charakterisiert und bewertet wurden.
Auf dem Gebiet des theoretischen High-Throughput
Screenings wurde der im Vorgingerprojekt fur RE-hal-
tige Hartmagnetphasen erarbeitete Workflow basie-
rend auf dem Atomic-Sphere-Approximation-Code auf
RE-freie Phasen hin erweitert. Mit diesen computer-
gestiitzten Methoden wurden aus den Tausenden be-
rechneter Materialsystemkandidaten (mit verschiede-
nen Kristallstrukturen und Elementkompositionen)
mehr als 20 neue Systeme als vielversprechend identi-
fiziert. Diese Systeme wurden dann als Schmelzlegie-
rungen experimentell untersucht. Die Bewertung des
technisch-wirtschaftlichen Potentials der neuen Hart-
magnetphasen erfolgt durch deren Position in der Leis-
tungs-Kosten Landkarte (Abbildung 2.1.16.2). Dazu wird
das aus der Sattigungspolarisation abgeschitzte maxi-
male Energieprodukt (BH),x theo Uber den geschitzten
Rohstoffkosten aufgetragen. Das Zielgebiet wird durch
die beiden Referenzwerkstoffe Hartferrit und Nd,Fe;,B
aufgespannt, wobei zusitzlich eine 10%-ige Einsparung
der Rohstoffkosten definiert wurde. Einige der neuen
Hartmagnetphasen liegen im Zielgebiert und besitzen
teilweise deutlich reduzierte Rohstoffkosten im Ver-
gleich zu Nd,Fe.4B. Bei einer umfassenden Bewertung
werden weitere Kriterien wie z.B. die Anisotropiekons-
tante K, Sattigungspolarisation Jg, sowie Curie-Tempe-
ratur T, berticksichtigt. Die neuen Hartmagnetphasen
weisen grofitenteils Magneteigenschaften (Js, K;) zwi-
schen Hartferriten und Nd,Fe,,B auf. Mittels Schmelz-

spinnen konnten u.a. aus vielversprechenden Phasen
auf Sm-Fe-Ti-Basis erste nanokristalline Magnetwerk-
stoffe mit Koerzitivfeldstairken H, von bis zu 320 kA/m
(0.4 T) hergestellt werden. Dieser fiir erste Experimen-
te vielversprechende Wert kann durch weitere Verfei-
nerung der Syntheseparameter und/oder Legierungs-
zusammensetzung gesteigert werden. In flankierenden
Stichversuchen wurden ausgewdhlte, im Vorgiangerpro-
jekt identifizierte (Nd,Y),Fe;,B Phasen in ressourcenop-
timierte Demonstratormagnete prozessiert, u.a. durch
zusitzliche Beimischung von Ce. Hierbei flossen aktuel-
le, auerhalb ,Perfekt” erarbeitete Forschungsergebnis-
se einzelner Verbundpartner mit ein. Diese nanokristal-
line Magnetmaterialien zeichnen sich im Vergleich zum
Referenzwerkstoff Nd,Fe,,B durch wesentlich geringere
Rohstoffkosten und eine geringere Temperaturabhéngig-
keit des Koerzitivfeldes, insbesondere bei Temperaturen
oberhalb 80°C, aus. Durch die Teilsubstitution mit Ce und
Y konnten die Rohstoffkosten im Vergleich zu unsubsti-
tuiertem FeNdB um ca. 20 % gesenkt werden. Bei Werk-
stoffen mit geringeren magnetischen Eigenschaften im
Vergleich zu Nd,Fe,,B ist trotz einer signifikanten Ein-
sparung von Rohstoffkosten eine Bewertung des Nutzens
auf Systemebene besonders wichtig. Ein wichtiges Ergeb-
nis aus der Bewertung der neuen Hartmagnetphasen auf
Systemebene ist die Erkenntnis, dass bereits bei gering-
fugig schlechteren Magneteigenschaften im Vergleich
zu Nd,Fe,,B tiberaus hohe Rohstoffkostenvorteile nétig
sind, um spiirbare Einsparungen im System zu erzielen.
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Abbildung 3.1.14.2 Darstellung der maximalen theor. Energiedichte (BH)ay theo Uber den geschitzten Rohstoffkosten (Stand Rohstoffkosten

vom Juni 2018).
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Aus den erfolgreichsten Pulvern wurden kunststoff-
gebundene Magnete produziert und in einem Feldsys-
tem als Demonstrator die grundsétzliche Einsetzbarkeit
der innerhalb des Projektes entwickelten Werkstoffe
mit marktgingigen Serienwerkstoffen verglichen. Ne-
ben dem Kostenvorteil ergaben sich im Verhalten unter
Temperatur kurzfristig zwar stirkere Alterungseffekte,
unter langer Zeit aber ein positiverer Trend.

Verwertung

Die erarbeiteten Ergebnisse und Bewertungen werden
im Unternehmen der Robert Bosch GmbH an die rele-
vanten Geschéftsbereiche transferiert. Zusammen mit
diesen wird anhand der im Projekt gewonnenen Er-
kenntnisse der Reifegrad eines Werkstoffes aus dem
Projekt und der Kosten-/Nutzenaufwand einer nachfol-
genden Serienentwicklung (ggf. mit Magnetzulieferern)
bewertet und eine Weiterverfolgung diskutiert. Die im
Projekt erarbeiteten Erkenntnisse zu experimentellen
und computergestiitzten Methoden der High-Throug-
hput-Verfahren werden als wertvolle Grundlage fir
weitere, zuklinftige Fragestellungen zu Materialthemen
verwendet. Bei der Magnetfabrik Bonn GmbH wurden
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reale Magnete aus neuen Werkstoffen bis zur Demons-
tratorreife hergestellt. Ob die Werkstoffe zur Serienreife
entwickelt werden, hiangt von der Bewertung bei unse-
ren Abnehmern und aufgrund der gemeinsamen Ent-
wicklung aktuell von der Bewertung durch die Robert
Bosch GmbH ab. Dartiber hinaus wurden als Entwick-
lungswerkzeuge Messmethodik/Charakterisierung und
Simulationsmethoden neu oder weiterentwickelt, die
in firmenintern sowie ggf. firmentibergreifend in Fol-
geprojekten genutzt werden. An der Hochschule Aalen
trug das Forschungsvorhaben wesentlich zur Weiter-
entwicklung und Ausbau des experimentellen Bulk-
High-Throughput Ansatzes, bzw. der Gerateinfrastruk-
tur bei. Die dabei erzielten Projektergebnisse wurden im
Rahmen mehrerer eingeladener Vortrage und Publika-
tionen einem internationalen Fachpublikum vorgestellt
wodurch die Sichtbarkeit der Hochschule nachhaltig
gestarkt wird. Auch besitzen die erarbeiteten Erkennt-
nisse und Methoden eine hohe wissenschaftliche An-
schlussfahigkeit. So konnten bereits weitere, thematisch
ankniipfende Verbundforschungsprojekte erfolgreich
eingeworben werden bei denen angrenzende Suchfel-
der und Forschungsfragen im Fokus stehen.
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3.1.15 Projekt KorWearMat - Substitution von Kobalt in verschleif3- und
korrosionsbestandigen Sonderlegierungen, FKZ 03XP0025A

Einleitung

Der Einsatz von Metallen wird bei hohen Temperaturen
durch thermisch aktivierte Entfestigungsprozesse oder
Oxidation begrenzt. Die Entfestigungsprozesse fithren
dazu, dass die Festigkeit und Verschleifibestandigkeit
der eingesetzten Materialien sinken. Kobaltbasis-legie-
rungen oder kobalthaltige Legierungen widerstehen
diesen Entfestigungsprozessen besser als die meisten
der bisher flr Verschleifanwendungen verfiigbaren
Legierungskonzepte und werden dementsprechend
hiufig im Bereich hoher Temperaturen eingesetzt. Die
Verwendung des Elementes Kobalt ist allerdings aus
mehrerlei Hinsicht als kritisch zu bewerten. Neben sei-
ner Rolle als Legierungselement fiir Verschleiflanwen-
dungen, kommt Kobalt z. B. auch in der Produktion von
Lithium-Ionen-Akkus eine herausragende Bedeutung
zu. Gleichzeitig sind die weltweiten Vorkommen geo-
graphisch stark lokalisiert (vorwiegend in der Demo-
kratischen Republik Kongo), so dass ein hohes Versor-
gungsrisiko besteht. Aufgrund des Verhiltnisses von
momentaner wirtschaftlicher Bedeutung zu Versor-
gungsrisiko, wird Kobalt von der EU auf der Liste der
kritischen Elemente gefiihrt [1]. Zudem kann es bei der
Verarbeitung von kobalthaltigen Legierungen zur Ent-
stehung karzinogener Produkte kommen. Die Europai-
sche ,REAch” Verordnung fordert daher in allen mogli-
chen Bereichen die schrittweise Substitution von Kobalt
[2]. Neben Kobalt spielt jedoch auch das Element Wolf-
ram eine wichtige Rolle in Werkstoffen fiir Verschleifi-
anwendungen bei erhohter Temperatur. Auch dieses
Element wird von der EU auf der Liste der kritischen
Elemente gefiihrt.

Projektbeschreibung

Im Rahmen des Projektes KorWearMat soll die bisher
bestehende Eigenschaftsliicke zwischen verschleifibe-
standigen Kobaltlegierungen bzw. kobalthaltigen Eisen-
legierungen zu kobaltfreien Eisenlegierungen durch
gezielte Legierungsentwicklung geschlossen werden.
Konkret sollen dabei kobaltfreie Legierungskonzepte
fir die Kobaltbasislegierung Stellit 6 und die hoch-ko-
balthaltige Eisenlegierung 1.4957 entwickelt werden.
Bei Stellit 6 handelt es sich um eine vielseitig einsetz-
bare Kobaltlegierung (Co-30Cr-4,5W-1,1C), welche sich
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selbst bei Temperaturen oberhalb von 600 °C durch ei-
ne hohe Verschleiftbestindigkeit auszeichnet. Die Le-
gierung wird unter anderem als Schneidwerkzeug von
hochfesten Stihlen oder als Panzerung von Ventilsitzen
in Grofimotoren verwendet [3]. Bei der Legierung 1.4957
(GX15CrNiCo21-20-20) handelt es sich um einen hoch-
warmfesten austenitischen Stahl mit auferordentlich
hoher Festigkeit und Oxidationsbestindigkeit im Tem-
peraturbereich von 600 - 800 °C. Daher wird er unter
anderem als Konstruktionswerkstoff im chemischen
Anlagenbau oder als Turbinen-komponente in der
Luftfahrttechnik verwendet [3]. Mit einem Kobaltan-
teil von ca. 65 bzw. 20 Ma.-% und einem Wolframanteil
von ca. 5 bzw. 3 Ma.-% zeigen die beiden ausgewiahlten
Referenz-werkstoffe daher ein erhebliches Optimie-
rungspotenzial im Hinblick auf die Substitution kriti-
scher Rohstoffe. Zur Umsetzung des formulierten Ziels
hat sich ein schlagkriftiges Team bestehend aus vier
Industrieunternehmen (Klaus Kuhn EdelstahlgieRRe-
rei GmbH, Deutsche Edelstahlwerke GmbH & Co. KG,
DURUM Verschleifdschutz GmbH und Nordischer Ma-
schinenbau Rudolf Baader GmbH & Co. KG) und zwei
Forschungseinrichtungen (Lehrstuhl Werkstofftechnik
- Ruhr-Universitit Bochum, Lehrstuhl fir Neue Ferti-
gungstechnologien und Werkstoffe — Bergische Univer-
sitat Wuppertal) zusammengefunden. Die Projektstruk-
tur ist aus Abbildung 2.1.17.1 zu entnehmen.

Neben den selbstverstindlichen mechanischen und tri-
bomechanischen Kennwerten wie Hérte, Festigkeit und
Verschleifibestindigkeit, wurde bei der Entwicklung
neuer Werkstoffe auch besonderes Augenmerk auf die
Punkte ,Ressourcenkritikalitdt® und ,Nachhaltigkeit”
gelegt, um den 6konomischen und ethischen Aspekten
des Projektes Rechnung zu tragen. Zur Beurteilung der
Rohstoffkritikalitit einer Legierung wurde der Herfin-
dahl-Hirschman-Index (HHI) heran-gezogen, aus dem
sich das geopolitische Versorgungsrisiko eines Elemen-
tes resultierend aus Monopolstellungen von Abbauldn-
dern ableiten ldsst. Der HHI berechnet sich geméf? Glei-
chung 3.1.15.1 aus der Summe der landesspezifischen
Produktionsanteile eines Elementes (S;;) bezogen auf
die gesamte Weltproduktion [4].

Forschung Werkstoffentwicklung
< thermodynamische s
e Berechnungen { 3
. U | =] P i <
€ Y
- i &
E & ]
o 2 o _ matallkundliche
5 ’E‘"E - % - Untersuchungen
s g€ &
& e 5 2 2
o 2 gls 2 2 sls
= ] IS 8 g E ﬁ
S E ¥ ¥ Gasverdisung 2 <
I = . T
:E §., AN melzmetall Pulvermetaliur- | Metall-Hart- E g
E i ische Route gische Routa r 2 E
=: é —g - MLUTEC [TOL ST AT E -
2 2| E| Kuhn Edelstahl (3 5K
o £| § g o
2l 5| 2 : B 3
(=]
= gl 3 ﬁ o
e = @ O o
3 _g a Herstellung
[y ] — Zusatzwerksioff
: =¥ Beschichten
- Tl Demonstrator- Letloil
e fertigung B A
i-mwemuu}
Laboruntersuchung

Anwendung

Abbildung 3.1.15.1 Auflistung aller beteiligten Projektpartner und Darstellung der Projektstruktur von KorWearMat.

HHI = ¥(Si-)*? (3.1.15.1)

Da ein potentielles Versorgungsrisiko eines Elementes
allerdings nicht nur durch die geographische Lage der
Vorkommen, sondern auch durch gesellschaftlich-po-
litische Faktoren wie die politische Stabilitit bzw. das
Korruptionsrisiko der Regierung des Abbaulandes be-
einflusst wird, wurde der HHI um den WGI (Worldwide
Governance Indicator) erweitert, der die genannten Ein-
flussfaktoren zu einem Wert zusammengefasst (Glei-
chung 3.1.15.2) [5].

HHlyg . = ¥(Sic)? - WG, (3.1.15.2)

Auf Basis der HHIy,;-Werte wurde unter Berticksichti-
gung des Massenanteils eines Legierungselementes C.
in einem Legierungssystem der als K definierte Kriti-
kalitatsfaktor der gesamten Legierung berechnet (Glei-
chung 3.1.15.3), welcher als Benchmark fiir die Entwick-
lung neuer Werkstoffe festgelegt wurde.

K= E HHIngc ' CE (3.1.15.3)

Somit galt es, Legierungskonzepte zu entwickeln, die
im Vergleich zu den Referenzwerkstoffen Stellit 6 und
1.4957 einen geringeren K-Faktor besitzen und gleich-
zeitig vergleichbare oder bessere mechanische Eigen-
schaften aufweisen.

Ergebnisse

Nach systematischer Legierungsentwicklung mittels
der CALPHAD-Methode wurden zwei kobaltfreie Legie-
rungen im Labor- und Grofmafdstab erzeugt und me-
tallkundlich charakterisiert. Die Legierung 4V2C+AlMo
wurde als Alternative zum Kobaltbasiswerkstoff Stel-
lit 6; die Legierung 24Cr25Ni-W als Ersatzwerkstoff fir
den Stahl 1.4957 entwickelt. Tabelle 3.1.15.1 zeigt die
chemische Zusammensetzung der neu entwickelten
Legierungen und der Referenzwerkstoffe mit den we-
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Tabelle 3.1.15.1: Wesentliche Legierungselemente der Referenzwerkstoffe Stellit 6 und 1.4957 und der neu entwickelten Legierungen
4V2C + AlMo und 21Cr25Ni-W inklusive des berechneten Kritikalitatsfaktors K; Elementgehalte in Ma.-%.

Legierung C Cr Ni Co Mo Nb W A" Al Fe K

Stellit 6 1,2 28,0 - Rest - - 4,5 - - - 204
4V2C+AlMo 2,0 25,0 30,0 = 4,0 1,0 2,0 4,0 3,0 Rest 122
1.4957 0,2 21,0 20,0 19,0 2,5 1,0 2,4 = = Rest 148
21Cr25Ni-W 0,2 21,0 25,0 = 5,0 2,0 1,8 = = Rest 126

sentlichen Legierungselementen inklusive des gemaf}
Gleichung (3.1.15.3) berechneten Kritikalititsfaktors K.

Beide Neuentwicklungen besitzen eine austenitische
Matrix basierend auf dem System Fe-Cr-Ni mit prima-
ren und eutektischen Hartphasen (Karbide). Die chemi-
sche Zusammensetzung ist dabei so gewahlt, dass die
Matrices neben einer hohen Mischkristallverfestigung,
auch eine Ausscheidungshirtung durch intermetalli-
sche Phasen erlauben, welche durch die weniger kriti-
schen Elemente Cr, Ni, Mo und Al generiert wird. Durch
gezielte Wiarmebehandlung kédnnen Morphologie und
Verteilung der Ausscheidungen in der Matrix so einge-
stellt werden, dass eine deutliche Verbesserung der me-
chanischen Eigenschaften erreicht werden kann. Wie
Abbildung 2.1.17.2 zeigt, besitzt die Legierung 4V2C +
AlMo nach einer Losungsglithbehandlung bei 1100 °C
ftir 1 h und anschlieflendem Anlassen bei 650 °C fiir 24 h
einen vergleichbaren Verschleiftwiderstand zur Kobalt-
basislegierung Stellit 6 und zeigt somit deutlich bessere
Verschleifieigenschaften als der konventionelle Ventil-

stahl X200CrNiMo020-12-6, der gegenwartig als Eisenba-
sis-Standard-werkstoff fiir Panzerungen von Ventilsit-
zen im Verbrennungsmotor eingesetzt wird.

Gleiches gilt fur die Legierung 21Cr25Ni-W, die bei glei-
cher Warmebehandlung eine héhere Warmfestigkeit im
Temperaturbereich von 600 — 800° C als der Stahl 1.4957
zeigt (Abbildung 2.1.17.3). Mit Werten von 122 und
126 weisen beide Neuentwicklungen zudem geringere
K-Faktoren als die Werkstoffe Stellit 6 (204) und 1.4957
(148) auf und besitzen daher neben sehr guten mechani-
schen Eigenschaften auch ein geringeres Versorgungsri-
siko (s. K-Faktor, Tabelle 3.1.15.1).

Aus diesem Grund stellen die neu entwickelten Legie-
rungen nicht nur eine mogliche Alternative zu beste-
henden Werkstoffen dar, sondern tragen durch die Ein-
sparung von ca. 66 bzw. 19 Ma.-% Kobalt und ca. 2 bzw.
1 Ma.-% Wolfram auch mafigeblich zur Steigerung der
Ressourcen-effizienz dieser beiden Elemente bei.

% 9

=
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Abbildung 3.1.15.2 Rasterelektronenmikroskopische Gefligeaufnahme der neu entwickelten Legierung 4V2C+AlMo im Gusszustand (links) und
dessen VerschleiRvolumen nach unterschiedlichen Anlassbehand-lungen im Vergleich zum Kobaltbasiswerkstoff Stellit 6 und einem konven-

tionellen Ventilstahl X200CrNiM020-12-6 (rechts).
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techn. Spannung in MPa
88 5 8 8 8

-+ 21Cr25NkW - Ry,
600 700 800

Temperatur in °C

8

Abbildung 3.1.15.3 Lichtmikroskopische Gefiigeaufnahme der neu entwickelten Legierung 21Cr25Ni-W im warme-behandelten Zustand
(1200°C-1h-Wasserabschreckung + 820°C-4h (links)) und dessen Warm-festigkeit im Vergleich zum austenitischen Stahl 1.4957 (rechts).

Verwertung

Die gewonnenen Ergebnisse besitzen eine hohe indus-
trielle und wissenschaftliche Relevanz und bieten da-
her einen hohes Verwertungspotenzial. Die neu entwi-
ckelten Werkstoffkonzepte ermoglichen aufgrund ihrer
sehr guten mechanischen Eigenschaften und dem voll-
stindigen Verzicht von Kobalt als Legierungselement
eine deutliche Steigerung der Energie- und Ressourcen-
effizienz, wodurch sich auch 6konomische Vorteile er-
geben. So kénnen verschleifibedingte Instandhaltungs-
kosten minimiert und gleichzeitig Herstellungskosten
von Produkten auf einem niedrigeren Preisniveau ge-
halten werden, wodurch die internationale Wettbe-
werbsfihigkeit der deutschen Industrie geférdert wird.
Durch die Reduzierung des Bedarfs an Kobalt und Wolf-
ram in der Werkstoffherstellung, konnen diese Elemen-
te zudem gezielt fur zukiinftige Technologien wie bspw.

Literatur

in der Batterieherstellung fiir die Elektromobilitit ge-
nutzt werden. Da beide Legierungen sowohl schmelz-,
als auch pulvermetallurgisch herstellbar sind, ergeben
sich weitere Einsparpotenziale bei der konstruktiven
Gestaltung von Bauteilen fiir Hochtemperaturanwen-
dungen. Unter wissenschaftlichen Gesichtspunkten
konnen auf Basis der gewonnenen Ergebnisse weitere
werkstofftechnische Fragestellungen formuliert wer-
den, welche im Rahmen zukiinftiger Forschungsarbei-
ten untersucht werden sollten. So kdnnte der Ansatz
der Ausscheidungshiartung mittels intermetallischer
Phasen in austenitischen Eisenbasislegierungen auf an-
dere Legierungssysteme {ibertragen werden, um dort
eine Festigkeitssteigerung zu erzielen. Auch bieten die
entwickelten Legierungen die Moglichkeit, den Einfluss
von Matrixeigenschaften auf die Wirkung von Hartpha-
sen bei konstanter Verschleif{beanspruchung gezielt zu
untersuchen.
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3.1.16 Projekt MAREGA - Ressourceneffiziente magnetische Formgedachtnis-
materialien mit reduziertem Galliumbedarf, FKZ 03XP0042A

Einleitung

Im Mittelpunkt des Vorhabens MAREGA (,Ressourcen-
effiziente magnetische Formgedachtnismaterialien mit
reduziertem Galliumbedarf“) steht die Materialklasse
der magnetischen Formgedachtnislegierungen (MSM,
Magnetic Shape Memory). MSM-Legierungen kommen
fir vielfiltige Einsatzzwecke in der Aktorik, Sensorik,
Schwingungsdidmpfung oder im sogenannten Energy
Harvesting in Frage. Die Materialien sind préadestiniert
ftir aktorische Einsatzzwecke, in denen schnelles Schal-
ten, hohe Lebensdauer, kompakter Bauraum und ge-
ringes Gewicht sowie die magnetische Aktivierung von
Vorteil sind. Nach bisherigem Stand der Technik sind
funktionsfihige MSM-Legierungen nicht-stéchiometri-
sche NiMnGa-Legierungen mit etwa 25% Galliumanteil.
MSM-Legierungen éndern ihre duflere Form (Linge) in
moderaten magnetischen Feldern von unter 0.5 T und
konnen zum Erzeugen von Kraft und Bewegung genutzt
werden. Es konnen bis zu 11% Dehnung und 3 MPa Span-
nung erzeugt werden [1]. Der Effekt wurde vor allem an
NiMnGa-Legierungen sowie an FePd beobachtet. Er be-
ruht auf kristallographischen Verinderungen im Mag-
netfeld, wobei das Material martensitische Zwillingstruk-
turen und eine grofle magnetische Anisotropie aufweist.

Der Ausgangspunkt des Projekts liegt darin, dass die
kiinftig zu erwartende Galliumverknappung und Preis-
steigerung als Bedrohung fiir die weitere Entwicklung
der MSM-Technologie einzustufen ist. Daraus ergibt sich
die Notwendigkeit, durch Recyclingansatze, Legierungs-
modifikationen und Performanceerhéhungen des Mate-
rials den Effekt der Galliumverknappung zu minimieren.

Recyclingansitze fiir MSM-Legierungen, wurden nach
Wissen der Projektpartner bisher weder durch Wieder-
einschmelzen, noch durch Gallium-Riickgewinnung
noch anderweitig untersucht. In dieser Hinsicht wurde
mit dem Vorhaben Neuland betreten. Hinsichtlich alter-
nativer Legierungssysteme ohne Gallium oder mit ge-
ringerem Gallium-Anteil liefert die Literatur zwar eine
Reihe von Ansatzpunkten [2], aber der Nachweis eines
MSM-Effektes in der Grofle, wie flr etablierte NiMnG-
a-Systeme bekannt, stand bisher aus.
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Weiterhin gibt es in der Prozesskette insbesondere bei der
Einkristallherstellung und bei der Kristallorientierung
offene Probleme, deren Losung zu einer Reduzierung
des funktionsbezogenen Galliumbedarfs fihren kann.
Bei der einkristallinen Erstarrung kann es zu Gitterfeh-
lern, insbesondere zu Kleinwinkelkorngrenzen kommen.
Diese kdnnen neben ungeeigneter Prozessfiihrung durch
Verschmutzung des Rohmaterials oder sonstiger Pro-
zessmaterialien oder auch durch thermische Spannun-
gen im erstarrenden Kristall entstehen. Mit dezidierten
Untersuchungen zu diesen Problemfeldern sollte mit
diesem Projekt verbessertes Material entwickelt werden,
was wiederum den spezifischen Galliumverbrauch pro
Arbeitsabgabe des Materials senken kann.

Projektbeschreibung

Das Ziel des Projekts bestand darin, die weitere Etab-
lierung der magnetischen Formgedichtnistechnologie
gegen die langerfristige Verknappung des strategisch
wichtigen Rohstoffs Gallium abzusichern. Dazu wur-
den verschiedene Ansitze zur Effizienzsteigerung bei
der Herstellung und Nutzung dieser Materialien von
den entlang der Wertschopfungskette interdisziplinar
zusammenarbeitenden Partnern untersucht. Dies um-
fasste das Gallium-Recycling aus Materialabfillen sowie
die Riickfiilhrung in den Schmelzprozess. Ein Schwer-
punkt des Vorhabens lag in der Erforschung neuer ma-
gnetischer Formgedachtnislegierungen mit geringerem
Gallium-Anteil sowie in umfangreichen Arbeiten, die
der Steigerung der aktorischen Materialeffizienz die-
nen. Als kumulierter Gesamteffekt aller Losungsansit-
ze (neue Legierungen, Recycling und Performance-Stei-
gerung) wurde vor Beginn des Projekts angestrebt, den
Gallium-Einsatz bezogen auf die Materialperformance
um mindestens 25% gegeniiber dem Stand der Technik
zu senken.

Die breite Applikations- und Marktrelevanz der gesam-
ten Technologie wurde durch die Betrachtung zweier
ausgewdhlter Referenzapplikationen im Rahmen des
Vorhabens demonstriert. Diese Anwendungen liegen in
den Bereichen der Energietechnik und der Automatisie-
rungstechnik und betreffen damit unmittelbar wichtige
Handlungsfelder der Hightech-Strategie 2020 der Bun-
desregierung [3].

Die folgenden vier Handlungsfelder wurden im Projekt

adressiert:

(1) die Erforschung und néhere Untersuchung gallium-
freier und galliumreduzierter Legierungssysteme, also
die Entwicklung neuer Materialien durch Substitution,

(2) die Verbesserung der Ausbringung des gesamten
Prozesses vom Rohmaterial bis zum Aktorelement,
also die Erhohung der spezifischen Materialausbeu-
te, und die Steigerung der Materialperformance, was
zu reduziertem spezifischem Galliumbedarf fiihrt,

(3) die Untersuchung von Recyclingansitzen fiir Gal-
lium, einerseits durch direktes Wiedereinschmel-
zen sowie durch die Gallium-Riickgewinnung aus
Legierungsabfillen,

(4) die Untersuchung von Referenzapplikationen in
der Energietechnik und der Automatisierung stell-
vertretend fiir das breite Anwendungsspektrum der
Technologie.

Zu diesen Feldern wurden konkrete Arbeitsziele im Fol-
genden definiert:

(1) Handlungsbereich ,Element-Substitution®:

* Entwicklung neuer NiMnGa-X-Legierungen mit
Ga-Anteil < 18 at%, entsprechend einer Galliumre-
duzierung um etwa 25%

° Entwicklung neuer funktionsfihiger galliumfreier
MSM-Legierungen

¢ Bestimmung relevanter thermomechanischer sowie
thermophysikalischer Eigenschaftsprofile fiir neue
Legierungen als Input fiir Prozessfithrung und Pro-
zesssimulation

° Materialwissenschaftlicher Beitrag zum vertieften
Verstindnis des magnetischen Formgedichtnisef-
fektes und thermophysikalischer Eigenschaften im
Vergleich verschiedener Legierungssysteme

(2) Erhohung der spezifischen Materialausbeute und
Materialperformance:

* Reduzierung kristalliner Imperfektionen, insb. soge-
nannter Kleinwinkelkorngrenzen, dadurch héhere
Prozessausbeute

® Steigerung der Prozessausbeute kumuliert iber die
gesamte Prozesskette (Rohmaterial bis Aktorele-
ment)

° Erweiterung von Prozesssimulationstechniken zur
Beriicksichtigung thermisch induzierter Spannun-
gen im erstarrten Kristall

®  Verbesserung der Performance bzw. Energiewand-
lungseffizienz, bestimmt durch Zwillingsspannung
und/oder grofie feldinduzierte Dehnung

* Vertiefung des wissenschaftlichen Verstindnisses
des Erstarrungsverhaltens und der Mikrostrukturen
einkristalliner MSMA

(3) Erhohung der spezifischen Materialausbeute durch
Recycling:

® Mindestens 5% magnetfeldinduzierte Dehnung und
eine Zwillingsspannung < 0,40 MPa in Recycling-
Material

® Erarbeitung von chemischen Verfahren zur Riickge-
winnung von Gallium aus NiMnGa-basierten MSMA

&

Referenzapplikationen:
® Leitungsschutzschalter mit dualem Auslésemodus
® Werkzeug zur Erzeugung spezieller Bohrkonturen

Ergebnisse

Die wichtigsten Ergebnisse des Projektes konnen wie

folgt zusammengefasst werden:

1. Der Durchmesser von MSM-Einkristallen wurde von
27 mm auf 40 mm erhoht. Dadurch verdoppelt sich
das Gewicht der hergestellten Kristalle bei nahezu
gleicher Prozesszeit und gleichem Energieverbrauch.

2. Neue Legierungen mit tiber 11% MFIS wurden ent-
wickelt, dies bedeutet eine iiber 80% hohere ma-
gnetfeldinduzierte Dehnung als in bisherigen Le-
gierungen. Dieser Wert entspricht der grofiten
feldinduzierten Dehnung, die in NiMnGa weltweit
bisher erzielt wurde. Eine solche hohere Dehnung
bietet das Potential, gleiche Anwendungen mit we-
niger Materialvolumen umzusetzen.

3. Das Recycling von NiMnGa-Legierungen durch
Wiedereinschmelzen im Prozess wurde erfolgreich
demonstriert. Dabei konnten auch die magneto-me-
chanischen Eigenschaften deutlich verbessert wer-
den. Durch die Moglichkeit des Wiedereinschmel-
zens kann man, einzeln betrachtet, eine Einsparung
von iiber 50% an Roh-Gallium erzielen.

4. Die kumulierte Einsparung an Gallium durch Wie-
dereinschmelzen, Verbesserungen der Materialei-
genschaften und der Herstellprozesse, also aller im
Projekt untersuchten Verbesserungspotentiale, be-
tragt bis zu 75% und damit weit mehr als das Dop-
pelte der Erwartung vor dem Projekt.

5. MSM-basierte Leitungsschutzschalter wurden ent-
wickelt, in denen die magnetische und die thermi-
sche Auslosefunktionalitit mit nur einem Aktor-
modul realisiert werden konnte. Im Projektverlauf
hat sich gezeigt, dass dieses Konzept eine reduzierte
Verlustleistung und Eigenerwdrmung im Nennbe-
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trieb ermoglicht und damit eine Energieeinsparung
erlaubt, mit der vor dem Projekt nicht gerechnet
wurde. Im Fall einer langfristigen umfassenden Aus-
breitung dieser Losung kann dies, bezogen auf Ge-
samteuropa, zu einer elektrischen Energieersparnis
von Uiber 10 GWh pro Jahr fiihren.

6. Es wurde demonstriert, dass die nasschemische
Rickgewinnung von Gallium aus NiMnGa-basier-
ten Legierungen technisch machbar und skalierbar
ist bei gleichzeitig vertretbarem Aufwand unter der
Voraussetzung, dass relevante Mengen an Recyc-
lingmaterial vorliegen.

Verwertung

Durch die verbesserten Eigenschaften der MSM-Le-
gierungen konnen kinftig Applikationen entwickelt
werden, die ansonsten fiir die Technologie technisch
oder kommerziell nicht zugianglich wiren. Jenseits der

im Projekt untersuchten Anwendungen hat sich die
Anwendbarkeit der MSM-Technologie durch die Er-
gebnisse des Projekts vergrofiert, was ein nicht naher
quantifizierbares aber erhebliches Verwertungspoten-
tial darstellt. Der reduzierte Gallium-Bedarf sichert die
Technologie gegen eine kiinftig zu erwartende Galli-
um-Verknappung besser ab, da je nach Skalierung lang-
fristig mehrere Prozent der heutigen Weltproduktion
an Gallium fiir diese Technologie benoétigt werden.

Die entwickelten Schutzschalter kénnen durch redu-
zierte Teilezahl einfacher und kostenglinstiger her-
gestellt werden und sind gleichzeitig schneller und
energieeffizienter. In speziellen Fillen besteht die Mog-
lichkeit, statt mit bisher zwei parallel eingesetzten
Schaltern mit einem Gerit auszukommen. Zwischen
den daran beteiligten Projektpartnern sind weitere Un-
tersuchungen und Ergebnisverwertungen zum Zeit-
punkt des Projektabschlusses in Diskussion.

. i Thermai shape |

Abbildung 3.1.16.1 Entwicklung von Leitungsschutzschaltern mit magnetischer Formgedachtnislegierung.
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3.1.17 Projekt RessFAST - Steigerung der Materialeffizienz durch ressourcen-
effiziente Fertigung fiir Bauteile aus Aluminium, Stahl, Titan,

FKZ 03XP0046A

Einleitung

Die Entwicklung der additiven Fertigungstechnik (Ad-
ditive Manufacturing = AM) in Kombination mit einer
Topologieoptimierung von Bauteilen liefert ein hohes
Leichtbau-Potenzial. Gerade im Bereich der Luftfahrt
kann dies einen nicht unwesentlichen Beitrag zur Er-
reichung der hochgesteckten ACARE-Ziele bedeuten.
Hier ist insgesamt die Hebelwirkung deutlich grofier
als in der Raumfahrt, denn der Einsparungseffekt kann
bei den aktuell erreichten Kadenzen von bis zu 60 Flug-
zeugen/Monat erheblich sein. Allerdings gab es bei Air-
bus zu Projektbeginn noch keine entsprechende Serien-
anwendung, sondern nur eine erste Bewertung dieser
Kombination am Beispiel eines Beschlages (FCRC-Bra-
cket, s. Abbildung 2.1.17.1 links). Dabei wurde das sub-
traktiv gefertigte Serienbauteil aus Aluminium durch
ein AM-Bauteil aus Titan ersetzt und eine Gewichtsein-
sparung von ca. 18 % erreicht. Im Pumpenbau erscheint
die AM besonders erfolgversprechend zur Herstellung
von Laufradern geringer Losgrofie und komplexer Bau-
teilgeometrie sowie fiir den Einsatz im stets zeitkriti-
schen Service-Bereich, da bei derartigen Anforderun-
gen das konventionelle Giefdverfahren aufgrund der
Vielzahl von Prozessschritten, der eingeschrinkten De-
signfreiheit und langen Fertigungszeiten an seine Gren-
zen stofit. Bei KSB gab es vor Projektbeginn nur wenige
Voruntersuchungen mit 316L-Pulver an einer kleinen
Forschungsanlage fiir LBM (Laser Beam Melting, Laser-
strahlschmelzen), es wurden weder Laufridder erzeugt
noch wurde mit weiteren hochlegierten Stihlen wie
Duplexstahl experimentiert.

Projektbeschreibung

Gesamtziel des Verbundvorhabens ist die Stei-
gerung der Materialeffizienz von Bauteilen
aus Aluminium, Stahl und Titan fir den An-
lagenbau (Pumpen und Armaturen) und die
Luftfahrtindustrie durch den Einsatz ausgewdhl-
ter generativer Fertigungsverfahren ,LBM“ und
,Elektronenstrahlschmelzen® (EBM). Basierend aus
den Erfahrungen der Vorarbeiten von Airbus Central
R&T (CRT) war es das Ziel des Vorhabens, fur die in der
Luftfahrt sehr wichtigen Werkstoffe Aluminium und
Titan eine deutlich effizientere Nutzung der Ressour-

cen durch die Erhéhung der spezifischen Materialaus-
beute zu erreichen. Dies sollte durch die Anwendung
der generativen Fertigungsmethode Laser-Pulver-
bett-Schmelzen iiber die Laserroute (LBM) oder die
Elektronenstrahlroute (EBM) erreicht werden. Im Hin-
tergrund stehen potenzielle Produktanwendungen in
Form ganzer Familien von vornehmlich statisch hoch
belasteten Beschldgen (,Brackets®) fiir Flugzeugrumpf
oder Kabine mit der klaren Zielsetzung einer Auswei-
tung des Anwendungsspektrums bei erfolgreichem Ab-
schluss der geplanten Arbeiten. Die Moglichkeiten die-
ser neuen Technologie-Kombination lassen sich wie
folgt zusammenfassen:

* Signifikant verbesserter Leichtbau (direkte Herstel-
lung topologisch optimierter Designs)

° Reduktion des Treibstoffverbrauchs (carbon foot
print) durch Gewichtseinsparung

® Kiirzere Fertigungsketten unter verbesserten 6ko-
nomischen Randbedingungen

® Nachhaltigkeit durch Verringerung des Bauteil-be-
zogenen Materialeinsatzes auf das notwendige Mi-
nimum = Ressourcenschonung

Die Umsetzung der luftfahrtrelevanten Zielvorgaben
von CRT erfolgte im Rahmen des Projektes in einem ko-
operativen Ansatz fir die Weiterentwicklung des Ziel-
bauteils (FCRC-Bracket) durch Vor-Auswahl potenziell
geeigneter Materialien (Ti64, AlMgSc, AlSi7Mg0.6), Er-
zeugung ausreichender Pulvermengen durch Partner
TLS, Charakterisierung der Pulver bei Partner IFAM und
CRT, Weiterentwicklung der Prozesstechnik bei Partner
I[FAM (EBM), H&E (LBM) und CRT (LBM), Charakteri-
sierung der Materialkennwerte anhand von Zug- und
Ermiidungsproben bei Partner CRT, Auslegung ent-
sprechend topologieoptimierter Bauteile durch Part-
ner TUD, Herstellung von Demonstratoren bei Partner
[FAM, H+E und CRT, Warmebehandlung und lokale Be-
arbeitung der Schnittstellen bei CRT, zerstorungsfreie
Priifung bei CRT und schliefilich Priifung der Demons-
tratoren bei einer Airbus zertifizierten externen Priif-
firma. Die Qualifizierung von bisher noch nicht
im AM-Bereich eingesetzten, hochlegierten Edel-
stahlpulvern fiir das LBM-Verfahren ist das wich-
tigste Projektziel der KSB. Hier wird angestrebt,
durch eine gezielte Einsparung von Legierungs-
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elementen wie Mo und Cr ressourcen- und ma-
terialeffizient mittels LBM Laufridder fertigen zu
konnen. Dabei sollen moglichst gleiche oder ver-
besserte mechanische Eigenschaften im Vergleich
zu den standardmaflig eingesetzten Gusswerkstof-
fen der KSB-Laufridder mit hoher Oberflichenqua-
litdt und mit moglichst geringem Aufwand fiir die
Nachbearbeitung erreicht werden. Zur Erreichung
der geforderten Wirkungsgrade und damit Forderleis-
tung von Pumpen werden sehr hohe Anforderungen
an die Oberflichenqualitit, Einhaltung der Bauteilgeo-
metrie und MafRhaltigkeit der Laufrader sowie an die
mechanische Festigkeit, Verschleif- und Korrosions-
bestiandigkeit der verwendeten Materialien gestellt. Die
Umsetzung der Zielvorgaben erfolgte bei KSB und in
enger Kooperation mit den Projektpartnern TLS (Pul-
verentwicklung und -herstellung), Fraunhofer IFAM
(Untersuchung der Pulvermorphologie, Flief3verhalten,
Herstellung EBM Testproben und Laufrad), CRT (Flief2-
verhalten Pulver, u-CT Laufrad), H+E (Nachbearbeitung
Twister, Herstellung Vergleichsproben und Laufrad
LBM), TUD (topologieoptimierte Neu- und Umkonst-
ruktion Laufrad) und SHB (R-Tech) (Life-Cycle-Analyse,
Vergleich LBM und Giefien Laufrad).

Ergebnisse

Die Prozessentwicklung fiir Ti64 und AIMgSc bei CRT
und fiir die hochlegierten Stahle 1.4306 und 1.4462 bei
KSB wurde erfolgreich abgeschlossen, die mechanischen
Zielkennwerte erreicht oder sogar tibertroffen. Die Frei-
gabe zur Herstellung von Demonstratoren konnte er-
teilt werden. Durch Topologieoptimierung gelang es,
Bauteile aus Ti64 und AIMgSc auszulegen, die mit 57-59
g Endgewicht eine Belastung von 27.5 kN ertragen (Ab-
bildung 2.1.19.1 rechts). Dies ist gegentiber dem heuti-
gen Serienbauteil eine Gewichtseinsparung von ca. 75

%. Die Prifung von 3 unterschiedlichen Demonstrato-
ren (AIMgSc-Version tiber LBM, Ti64-Version tiber EBM,
Ti64-Version iber LBM) ergab Versagenslasten von 48,
61 und 66 kN, d. h. noch einen deutlichen Sicherheits-
faktor, der in Zukunft ggf. weiter reduziert werden kann.
Die additive Herstellung von Laufradern mit geringeren
Wandstirken als von vergleichbaren Gusslaufridern
mittels sttzstrukturarmer Fertigung von verfahrens-
gerecht um- bzw. neukonstruierten Schaufelkanélen
wurde als sehr erfolgreich bewertet. Es wurden fiir AM
topologie-optimierte Pumpenbauteile mittels LBM und
EBM (IFAM) mit einer Masseeinsparung von bis zu 28 %
erzeugt. (Abbildung 2.1.19.2).

Uber die Zuarbeit zu einer Life-Cycle-Analyse (LCA) bei
Partner SHB konnte abgeschitzt werden, dass fiir den
Serienfall aus 1000 kg Ausgangsmaterial ca. 1400 Roh-
teile herstellbar sind, die mit einem Zerspanungsgrad
von ca. 60 % auf Endkontur gefrast werden, wodurch
insgesamt ca. 500 kg Spine erzeugt werden. Dem ste-
hen beispielsweise bei der tiber EBM gedruckten, ext-
rem topologieoptimierten Ti64-Variante ca. 5300 Roh-
teile gegeniiber, die mit einem Zerspanungsgrad von ca.
15 % auf Endkontur gefrast werden, wodurch insgesamt
nur ca. 50 kg Spéane erzeugt werden. Der Beitrag zur Res-
sourceneffizienz ist also bereits bei der Herstellphase
enorm. Der Effekt ist bei der gedruckten AIMgSc-Vari-
ante weniger stark ausgeprigt, da zwar aus 1000 kg so-
gar ca. 5600 Rohteile erzeugt werden kénnen, aber im
Gegensatz zum Ti64 nicht 90 % des Pulvers verwendbar
sind, sondern nur 30 %. Auferdem muss festgehalten
werden, dass aktuell sowohl bei der Pulverherstellung
von Ti64 und AIMgSc als auch beim AM-Prozess rela-
tiv viel Schutzgas (Argon oder Stickstoff) aus gekthlter
Tanklagerung verwendet werden muss, was zu einem
deutlich negativeren ,carbon foot print“ gegentiber
der subtraktiv hergestellten Serienvariante fiihrt. Der

Abbildung 3.1.17.1 Topologieoptimiertes LBM Ti64 FCRC-Bracket vor (links) und nach dem Vorhaben (rechts) (Quelle: Airbus Central R&T)
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Abbildung 3.1.17.2 Mittels LBM erzeugter Pumpenlaufrad-Demons-
trator aus Edelstahl nach AM-gerechter Neukonstruktion (Quelle:
KSB SE & Co. KGaA)

CO,-Verbrauch je Bauteil erhoht sich je nach betrach-
teter AM-Variante um den Faktor 4-21. Der LCA-Ver-
gleich zwischen konventionellem Giefen und der
LBM-Fertigung eines Laufrads ergab einen um den Fak-
tor 3 erhéhten CO,-Verbrauch fiir die AM-Variante. Hier
eroffnen sich fiir die Zukunft jedoch hohe Einsparungs-
potenziale, z. B. fiir AIMgSc die Erhhung der nutzbaren
Ausbeute bei der Pulverherstellung von 30 auf 50 % und
beim AM-Prozess die Verwendung von direkt aus der
Umgebungsluft hergestellten Stickstoff, fiir alle Werk-

stoffe die Umstellung des AM-Prozesses von Schutzgas-
spiilung auf Kreislauffithrung.

Verwertung

Die Werkstoffpalette fiir die AM im Pumpen- und Ar-
maturenbau konnte erweitert werden, was zukinf-
tig auch die Zahl der mittels AM hergestellten Bauteile
deutlich erh6hen wird. Die gewonnenen Ergebnisse las-
sen eine Anwendung der AM-Technologie im Flugzeug-
bereich vor allem fiir die grofRe Familie der Halterungen
als sinnvoll erscheinen, weil aufgrund entsprechend
grofler Stlickzahlen ein hoher Gewichtseinsparungs-
effekt erzielt werden kann. Bei einem exzessiven Er-
satz von Halterungen durch eine extrem topologieop-
timierte AM-Auslegung lassen sich je Flugzeug ca. 50 kg
und somit Uiber die typische Lebensdauer von 25 Jah-
ren entsprechende Mengen CO, einsparen. Damit ist
der ,carbon foot print“ trotz negativem Trend bei der
Fertigung insgesamt deutlich positiv. Gemaf! aktueller
Airbus-Schitzung liegt der Bedarf fiir die nichsten 20
Jahre bei weltweit ca. 37000 neuen Flugzeugen. Wenn
nur 10 % davon durch entsprechende Mengen von
AM-Brackets ausgertiistet werden, kann eine signifikan-
te CO,-Einsparung erreicht werden.
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3.1.18 Projekt ReffiMal - Ressourcen-effiziente Materiallosungen
fiir die Leistungselektronik, FKZ 03XP0049A

Einleitung

Die Erzeugung, Verteilung und Nutzung von elektri-
scher Energie befindet sich in einem grundlegenden
Wandel. Die Notwendigkeit, das Klima zu schiitzen und
mit begrenzten Ressourcen verantwortungsvoll und ef-
fizient umzugehen, erfordert neue Losungen.

Innovationen in der Leistungselektronik stehen dabei
im Zentrum fir neuartige Ansitze der hocheffizienten
Energiewandlung, z. B. in den Bereichen der regenera-
tiven Energieerzeugung und -tibertragung, der Elek-
tromobilitiat, der Bahntechnik und der industriellen
Produktion. Viele der heute iiblichen Materialsyste-
me fir die Aufbau- und Verbindungstechnik von Leis-
tungs-halbleitermodulen sind seit vielen Jahren im
Einsatz, haben sich fir die unterschiedlichsten Anwen-
dungsfille bewahrt und sind in der Technik akzeptiert
und etabliert.

Abbildung 3.1.18.1 Typisches Leistungsmodul
(Quelle: INFINEON TECHNOLOGIES AG)

Gesichtspunkte der Materialeffizienz sowie der Abhin-
gigkeit von strategischen Metallen haben bei der Aus-
wahl dieser Systeme lange keine Rolle gespielt, da der
Fokus auf Funktionalitit und Zuverlassigkeit gelegt
wurde. Die genutzten Verbindungssysteme weisen eine
hohe Komplexitat auf, das notwendige Spezialwissen
entlang der Wertschopfungskette ist iiber verschiedene
Firmen verteilt. Die Suche nach Lésungen zur Substitu-
tion von Werkstoffen und zur Materialeffizienz erfor-
dert daher ein enge und vertrauensvolle Zusammenar-
beit zwischen Industrie und Forschung. Hierfiir hat das
Forderprogramm MatRessource einen idealen Rahmen
sowie die notwendigen Anreize gesetzt.

Projektbeschreibung

Das Ziel des Verbundprojekts ReffiMal. ist die Erfor-
schung ressourcen-effizienter Materiallésungen fur die
Leistungselektronik. In einem kompakten Konsortium
aus einem mittelstindischen und zwei groflen Unter-
nehmen mit voller Abdeckung der Wertschépfungskette
sowie einer Forschungseinrichtung wurden innovative
Materialsysteme zur Fiigetechnik untersucht. Abbildung
4 zeigt einen schematischen Schnitt durch ein typisches
Leistungsmodul mit Bodenplatte und skizziert die Pro-
jektziele, Abbildung 5 zeigt die Aufgabenteilung und For-
schungsschwerpunkte dazu im Verbund.

Die Ziele des Vorhabens waren

¢ die Substitution einer kompletten Beschichtung
durch eine selektive Beschichtung der Bodenplatte
mit dem Ziel ca. 70% des Materials einzusparen

¢ die Erforschung von Verbindungsmaterialien zur
Schichtdickenreduktion, um

— Bonddraht
== Chip (IGBT / Diode
| . o 5 p( )
Stand der Technik Zielfur ReffiMal ~  Substrat Beschichtung
: EI ; Ei ] 7N B Substrat Grundmaterial
T . Wu N Verbindungsmaterial (Lot)

I

[C] Bodenplatte Beschichtung
Bodenplatte Grundmateria

Abbildung 3.1.18.2 Querschnitt durch ein typisches Leistungsmodul und schematische Darstellung der Projektziele
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- die Materialeffizienz um ca. 25% zu erh6hen
- besonders kritische Rohstoffe wie z.B. Antimon
(Sb) zu vermeiden

¢ die funktionale Substitution des heutigen Verbund-
systems durch optimierte Materialkombinationen im
System Bodenplatte/Verbindungsmaterial/ Substrat
unter Berticksichtigung der Rohstoffkritikalitat

* eine Life-Cycle-Analyse (LCA) aller beteiligten Pro-
zessschritte inklusive der Verringerung von Um-
weltbelastungen bei den Einzelprozessen

Daftir wurde anhand von konkreten Beispielen unter-
sucht, wie durch ein Neudesign oder ,,Umdesignen® von
bestehenden Produkten die gesamte Produktionskette
auf allen Ebenen im Sinne der LCA moglichst positiv be-
einflusst werden kann.

Ergebnisse

Durch den Wechsel von galvanischen Prozessen hin
zur maskierten physikalischen Gasphasenabscheidung
konnte der Nickelverbrauch allein in Bezug auf die Bo-
denplatten um mehr als 70% reduziert werden. Dartiber
hinaus vermeidet diese Prozesstechnik verschiedene
umweltbelastende Nebenprodukte. Abbildung 6 (Links)
zeigt eine entsprechend hergestellte selektiv beschich-
tete Bodenplatte von DODUCO.

Bei den Verbindungsmaterialien wurden verschiedene
Legierungen und Werkstoffverbund-lésungen unter-
sucht, die alle eine deutliche Reduktion der Schichtdi-
cke und einen Verzicht auf kritische Rohstoffe wie z.B.
Antimon (Sb) erméglichen. Beispielhaft zeigt Abbildung
6 (Rechts) ein Lot in das ein Kupferkern einplattiert wur-

-

A
(nfineon ~ Dopuco EPFARR (infineon HSD

de. Dieser vermeidet als intrinsischer Abstandshalter ei-
ne Verkippung der Substrate gegentiiber der Bodenplat-
te wiahrend der Prozessfithrung. Damit konnen Prozesse
mit dinneren Lotdicken fertigungstauglich erschlossen
werden und Materialeinsparung im Bereich der Lot-
schichten von Uber 25% erreicht werden (fiir weitere
Details, siehe [1]).

Im Rahmen der Arbeiten der Hochschule Diisseldorf
(HSD) wurde der Einfluss der bisherigen und der neu-
en Materialsysteme und Fertigungsverfahren auf die
Umwelt im Rahmen einer Okobilanz (Life Cycle Assess-
ment, LCA) untersucht. Durch die Berechnung des Ein-
flusses jedes Prozessschrittes inklusive seiner Vorkette
auf bestimmte Umwelt-Wirkkategorien wie z.B. Ver-
sauerung, Wasserverbrauch oder Sommersmog kann
der Umwelteinfluss, erstmals fiir leistungselektronische
Systeme, quantitativ erfasst werden. Ein Vergleich ver-
schiedener Prozesse und Materialsysteme hinsichtlich
ihrer Vertréaglichkeit mit dem Umwelt- und Klimaschutz
wird dadurch méglich. Abbildung 7 zeigt exemplarisch
die z.T. deutlichen Vorteile eines der untersuchten Ver-
bundsysteme, bei dem lediglich der Wasserbedarf ver-
nachlissigbar ansteigt (fr weitere Details, siehe [2].

Verwertung

Die fithrende Rolle der deutschen Industrie in der Ent-
wicklung, Fertigung und im Vertrieb von Leistungs-
halbleitern generiert einen stark wachsenden Bedarf an
Rohstoffimporten fiir den Standort Deutschland in die-
sem Segment. Die im Rahmen von ReffiMaL erforsch-
ten Losungen haben daher das Potential den Ressour-
cenverbrauch strategischer Metalle in Deutschland vom

Basiskomponenten:  Schwarpunkte: Schwerpunkte: Schwerpunkte: Schwerpunkte:

« Bonddraht « Materialforschung  + Materialforschung «  Materialforschung «  Materialscreening

+ Chip fir selektive fr Verbindungs- und Demonstratoren und Bewertung

« Substrat Beschichtung materialien der Verbundsysteme - Life-Cycle-Analyse

- Bodenplatie + Life-Cycle-Analyse - Life-Cycle-Analyse - Life-Cycle-Analyse Bewertungsschema
(Grundmaterial) der Beschichtung der Lotherstellung Leistungshalbleiter und Auswertung

Abbildung 3.1.18.3 Aufgabenteilung und Forschungsschwerpunkte im Verbund (Farblegende siehe Abbildung 3.1.18.2)
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Abbildung 3.1.18.4 Links - Foto einer selektiv beschichten Bodenplatte (Quelle: DODUCO Solutions GmbH); Rechts: Querschnitt durch eine
neue Werkstoffverbundlésungen zwischen einer beschichtete Bodenplatte (unten) und einem Kupfer-beschichteten Substrat (oben) (Quelle:

PFARR STANZTECHNIK GmbH)

erwarteten weltweiten Wirtschaftswachstum der Leis-
tungshalbleiter abzukoppeln und damit die deutschen
Fertigungsstitten der Partner unabhingiger vom Im-
port kritischer Rohmaterialien zu machen.

Im Nachgang an die vorwettbewerbliche Forschung gilt
es die untersuchten Verbundsysteme in Bezug auf ihre
Zuverlassigkeit intensiv zu studieren. Erste Ergebnisse
dazu werden in der verbleibenden Restlaufzeit des Pro-

jektes noch gewonnen und in den Schlussberichten der
Partner veroffentlicht.

Auf wissenschaftlicher Ebene ist geplant die erfolgreich
angewendete Methodik zur Life Cycle Analyse auf brei-
tere Bereiche der Leistungshalbleiter auszudehnen und
schrittweise auf weitere Produktionsschritte und Sys-
temebenen auszudehnen.

H 1%

Aquatische Eutrophierung
Sommersmog
Stratosphérischer Ozonabbau
Versauerung

Wasserbedarf

20%  -15% -10% 5% %

5%

Abbildung 3.1.18.5 Einfluss einer der im Rahmen des Projektes untersuchten neuen Produktionsketten auf verschiedene Umweltwirkkatego-
rien (relativ zum Stand der Technik) (Quelle: HOCHSCHULE DUSSELDORF - HSD)
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3.1.19 Projekt ORCA - Organische und Seltenerd-reduzierte
Konversionsmaterialien fiir LED-basierte Beleuchtung,

FKZ 03XP0050A

Einleitung

In Weiftlicht-LEDs wird typischerweise eine Mischung
aus zwei oder drei anorganischen Leuchtstoffen zur
Konversion von blauem Licht in eine breite Farbmi-
schung eingesetzt, die zusammen einen Weif3lich-Farb-
ort ergibt. Die Farbgiite des Spektrums sowie die Effizi-
enz des Gesamtbauteils werden dabei wesentlich durch
die Konverterstoffe beeinflusst.

Im griinen Farbbereich sind Lutetium-haltige Grana-
te sehr gut geeignet, im roten und orangenen Bereich
dominieren Siliziumnitrid-basierte Leuchtstoffe. Allen
Materialklassen gemeinsam ist ein Anteil von Selte-
nerd-Elementen, die derzeit hauptsédchlich aus chinesi-
schen Rohstofflagerstitten stammen. Diese geopolitisch
ungiinstige Lage fihrt zu einer unsicheren Liefersitua-
tion sowie stark schwankenden Preisen. Da der Selte-
ne-Erd-Markt zunehmend problematischer wird, ist es
notwendig diese Konversionsstoffe durch andere, insbe-
sondere Selten-Erd-freie oder zumindest Selten-Erd-ar-
me Leuchtstoffe zu ersetzen.

Es gibt bereits Ansitze, in denen Lutetium-Verbindun-
gen durch substituierte Yttrium-Varianten und ange-
passtes Rot ersetzt werden soll, um die Verbindungen
mit dem sehr hohen Lutetium-Gehalt (~70%) zu erset-
zen. Jedoch ist dieser Ansatz nur bei gelblichen Grin-
varianten moglich. Griinlichere Varianten, die einen
effizienten Betrieb bei hinreichender Lebensdauer er-
moglichen, sind noch nicht bekannt.

Ein ginzlich anderer Ansatz ist die Verwendung von or-
ganischen Emittern als Konvertermaterial. Diese sind
Selten-Erd-frei, und bekannte Molekiile wurden an un-
terschiedlicher Stelle in Kombination mit blauen LEDs
als Konvertermaterial eingesetzt. Haufig wird zur Ein-
bettung der Molekiile ein Akrylatpolymer verwendet.
Akrylate eignen sich prinzipiell sehr gut fiir optische
Messungen, da sie die Eigenschaften des Emitters im
Gegensatz zu vielen anderen Polymeren kaum beein-
flussen. Es hat sich jedoch herausgestellt, dass solche
Akrylatverbindungen sowie die organischen Molekiile
an sich den harten Bedingungen im LED-Betrieb nicht
standhalten kénnen. Eine Einbettung in Silikone, die

sich in anderen LED-Produkten bewihrt haben, ist je-
doch schlechterdings schwierig. Effizienz und Lebens-
dauer sind extrem schlecht, und es ist davon auszuge-
hen, dass die Molekiile nicht ausreichend in der Matrix
gelost sind und vor allem nicht durch diese stabilisiert
werden.

Als Hauptentwicklungsrichtung wurde die Allgemein-
beleuchtung zugrunde gelegt; dariiber hinaus sollen
Anwendungskonzepte dieser Materialien in LED-ba-
sierten Lichtquellen entwickelt werden, die fir die
Leuchtstoffe besonders vorteilhafte Einsatzbedingun-
gen erlauben sowie Sonderanwendungen in speziellen
Wellenldngenbereichen.

Projektbeschreibung

Organische Konverter:

Organische Fluoreszenzfarbstoffe verfiigen im Ver-
gleich zu den Selten-Erd-basierten Leuchtstoffe {iber
eine mindestens um den Faktor 100 hohere Absorp-
tivitat, d.h. um einen bestimmten Absorptionsgrad des
LED-Lichts einzustellen, muss die Konzentration eines
anorganischen Leuchtstoffen 100fach hoher sein als fiir
einen organischen Fluoreszenzfarbstoff.

Rein organische Farbstoffe kénnen anders als Selte-
nerd-basierte Leuchtstoffe unbegrenzt und zu akzep-
tablen Kosten hergestellt werden. Die Eigenschaften der
organischen Fluoreszenzfarbstoffe hingen allerdings
stark von der umgebenden polymeren Matrix ab. Es
wurde gefunden, dass die bisher verwendeten Polymere
beim Einsatz in Farbkonversionselementen selbst ver-
gilben, d.h. blaues LED-Licht absorbieren und dadurch
die Effizienz des gesamten Konverters reduzieren. Da-
her sollen solche Matrices eingesetzt werden, die wei-
testgehend nicht vergilben. Die Strukturen der stabils-
ten Farbstoffstrukturen soll so modifiziert werden, dass
sie gut mit den nicht vergilbenden Polymeren (Siliko-
nen) vertriglich sind. Hocheffiziente und hochstabile
organische Chromophore kénnen das Potential fiir wei-
tere Anwendungen er6ffnen. Aus diesem Grund sollen
die vorhandenen Gelb- und Rotchromophore weiter-
entwickelt werden.
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Matrixmaterialien:

Als alternative Matrixmaterialien sollen neue Silikone,
Silsesquioxane und Hybridmaterialien entwickelt wer-
den. Durch die Verwendung des Sol-Gel Prozesses fiir
die Herstellung der Matrixmaterialien kdnnen die Ein-
zelkomponenten mit gewiinschten organischen Funk-
tionen zur Erhéhung der Kompatibilitdt mit dem Farb-
stoff in ein anorganisches Netzwerk eingebracht werden.
Dadurch wird eine optimale Anbindung der organischen
Konversionsmolekile gewahrleistet. Die entstehenden
Matrixmaterialien zeichnen sich durch hohe optische
Transparenz, hohe thermische Stabilitdt und einstellba-
ren Brechungsindex aus. In der Vergangenheit konnte
bereits gezeigt werden, dass sich auch die Sauerstoffper-
meabilitdt durch Einbringung von anorganischen Kom-
ponenten drastisch reduzieren lasst. Durch Optimierung
der Matrixeigenschaften im Verbund mit den organi-
schen Konvertern kénnen hohere Stabilititen bei glei-
cher Effizienz erreicht, aber auch die Verarbeitbarkeit im
LED Chip und Package Prozess verbessert werden.

Selten-Erd-reduzierte anorganische Konverter:

Der Losungsansatz ist, die hoch Selten-Erd-dotierten
Granate durch neue Verbindungen der Silicogranate
und -oxyapatite zu ersetzten. Diese Materialien sollen
im Projekt systematisch erforscht werden. Durch den
Ersatz von Lutetium-haltigen Verbindungen durch ein
entsprechendes Silicogranat konnte die benotigte Selte-
nerdoxidmenge um bis zu drei Viertel reduziert werden.

Neben dem Granatsystem als Startpunkt kommt fiir al-
ternative seltenerdreduzierte Leuchtstoffe auch noch ei-
ne Vielzahl weiterer Systeme in Betracht. So gibt es z. B.
auch erste Untersuchungen der Lumineszenz von dotier-
ten Silicooxyapatiten [1,2]. Eine partielle Substitution von
Sauerstoff durch Stickstoff fiihrt zu weiteren vielverspre-
chenden Materialsystemen wie Silizium-Oxynitriden
und Silizium-Aluminium-Oxynitriden. Daraus ergeben
sich Ansatzpunkte fiir neuartige Grin/Gelbleuchtstoffe
mit erheblich reduziertem Seltenerdanteil.

Evaluierung der Materialien in LED-Anwendungen:

Die entwickelten organischen und anorganischen
Leuchtstoffe sollen zusammen mit ihren jeweiligen Ma-
trixmaterialien auf ihre Eignung als Konversionsma-
terial in verschiedenen LED-Lichtquellen untersucht
werden. Dazu sollen auch innovative LED-Konzepte
inklusive geeigneter chemischer Verkapselungen ent-
wickelt werden, die die fiir die Konversions- und Mat-
rixmaterialien optimalen Betriebsbedingungen ermog-
lichen. Dabei gilt es die Anforderungen an Helligkeit,
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Effizienz, Farbort, Farbwiedergabe und Betriebslebens-
dauer der verschiedenen Beleuchtungs-Anwendungen
zu berlcksichtigen.

Neben verschiedenen LED-Gehidusevarianten sollen
auch ,Semi-Remote Systeme“ entwickelt und unter-
sucht werden, bei denen die neuen Materialien zwar in
die Nidhe zur blauen LED-Lichtquelle gebracht werden,
von dieser jedoch teilweise entkoppelt sind und einer
geringeren Bestrahlungsdichte unterliegen.

Die neuartigen Ansitze stellen auch besondere Ansprii-
che an die spektrale Abstimmung der Einzelleuchtstof-
fe. In konventionellen LEDs wird heute tiblicherweise
eine homogene Mischung von anorganischen Leucht-
stoffen eingesetzt. Die spektralen Eigenschaften beider
Konverter sind dabei so aufeinander abgestimmt, dass
nach Berticksichtigung aller Absorptions- und Emis-
sionsprozesse im Konversionselement ein optimiertes
Weifdspektrum erzeugt wird. Das Absorptionsverhal-
ten von neuartigen organischen Konvertern wird sich
signifikant von dem eines etablierten anorganischen
Leuchtstoffs unterscheiden, der beispielsweise mit Eu2+
aktiviert ist. Werden Konvertersysteme mit mehreren
Leuchtstoffen verwendet, so werden die Reabsorpti-
onsprozesse in der LED stark beeinflusst, insbesonde-
re bei raumlicher Trennung zweier Leuchtstoffe. Daher
ist zum Beispiel fiir eine Kombination von einem an-
organischen Griin-Leuchtstoff mit einem organischen
Rot-Leuchtstoff die Entwicklung speziell angepasster
Griin-Leuchtstoffe notig, um die speziellen spektralen
Anforderungen zu erfiillen. Nur so kann ein in Bezug
auf Effizienz und Farbqualitdt optimiertes Weif3spekt-
rum erzielt werden.

Ergebnisse

Im Lauf des Projektes konnten durch geschicktes Ein-
bringen der zur Verfiigung gestellten organischen Kon-
verter signifikante Lebensdauerverbesserungen sowie
das deutliche Mindern des Konzentrationsquenchings
erzielt werden. Ein erster Schritt war die Anpassung der
Prozessierung, in dem die verwendeten Losungsmittel
sowohl auf die Molekiile als auch auf die Polysiloxan-Sys-
teme abgestimmt wurden. Ferner wurde ein vorteilhaf-
ter Anteil an Phenylgruppen im Polysiloxan ermittelt.
In einem nichsten Schritt wurde der Emitter chemisch
so angepasst, dass er sich mit bestimmten Einheiten des
Polysiloxans chemisch verkniipfen kann. Diese Verkniip-
fungsvarianten wurden systematisch dargestellt und
analysiert, die vielversprechendsten Kandidaten wurden

in der LED untersucht. Auch hierdurch konnten weitere
Verbesserungen erzielt werden [3].

Auf Bauteilebene wurden verschiedene neue Pa-
ckage-Konzepte getestet, wobei insbesondere durch
die Anordnung der Konverter weitere Verbesserungen
erzielt werden konnten. Insgesamt konnte die Lebens-
dauer der durch die verschiedenen Maffnahmen um
mehrere Grofienordnungen gesteigert werden, wobei
die Startlebensdauern jedoch sehr niedrig waren, so
dass auch mit den erzielten Steigerungen nur geringe
Grundhelligkeiten realisierbar sind.

Nach ersten Untersuchungen unterschiedlicher chemi-
scher Systeme wurde sich auf ein detailliertes Screening
der Silicogranate konzentriert. Es konnten insgesamt
vier Verbindungen identifiziert werden, die Aufgrund
ihrer spektralen Lage einen Ersatz des Lutetium-halti-
gen Granats ermoglichen. Diese Verbindungen ermog-
lichen eine Seltenerdreduktion von bis zu 70%, so dass
der SE-Gehalt auf unter 20% gesenkt werden kann.
Durch Syntheseoptimierungen konnte die Phasen-
reinheit der zwei vielversprechendsten Verbindungen
deutlich erhoht werden, so dass erste Potentialabschit-
zungen moglich werden. Neben der Verringerung des
Seltenerdanteils, ermoglichen diese Verbindungen eine
Synthese bei deutlich reduzierten Temperaturen, was zu
einer weiteren Ressourcenschonung fiihrt.

Aufgrund der guten Ergebnisse bei der Einbettung der
organischen Konverter werden die Prinzipien nun auf
Applikationen tibertragen, die andere Wellenldngenbe-
reiche erfordern und die weniger oder kein blaues Licht
beinhalten, das einen signifikanten Beitrag an der De-
gradation tragt.

Abbildung 3.1.19.1 Organische Konverter in Silikon

Verwertung

Die im Projekt erforschten Materialien und Prozesse
werden zum einen in zukiinftige Produkte einfliefRen,
aber auch weitere Forschungsaktivititen unterstiitzen
oder initiieren.

Die Konvertermaterialien weisen ein enormes Einspar-
potential fir Seltenerd-Metalle auf, ihre spektralen Ei-
genschaften (Halbwertsbreite der Emissionsbande) und
ihre Mischbarkeit sind weitere Kriterien, die einen zu-
kiinftigen Einsatz in RGB- und in Weifilichtanwendun-
gen als wahrscheinlich werden lassen. Jedoch ist die
erzielte Verbesserung der Lebensdauer dieser Konver-
ter noch nicht hinreichend fiir den Einsatz in diesen
Leuchtmitteln (z.B. LEDs) und wird daher im Anschluss
an das Projekt ORCA weitere R&D Aktivitaten erfordern.

Ein weiteres Ergebnis ist die Matrix fiir die Leuchtstoffe,
deren Anwendung nicht allein auf organische Leucht-
stoffe beschrankt ist. Die im Vergleich zu Standardsili-
konen geringere Permeabilitit ist auch fiir andere Ap-
plikationen attraktiv. Zudem kann die Viskositdt gut
variiert werden, wodurch das Material vielseitig fiir die
verschiedensten Prozesse einsetzbar ist.

Dartiber hinaus wurden weitere Konvertermaterialien,
insbesondere mit Emissionsbanden im lingerwelligen
Spektralbereich untersucht. Mit diesen Wellenlangen-
bereichen kénnen insbesondere Anwendungen im ra-
sant wachsenden Markt der Sensorik adressiert werden,
wie z.B. Nahinfrarot (NIR) Spektroskopie fur Nahrungs-
mittel und Stoffanalyse. Mittelfristig werden hier die or-
ganischen Leuchtstoffe sowohl in Quanteneffizienz und
Lebensdauer als auch in der spektralen Breite der Emis-

me®"
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sionsbande signifikante Vorteile zu heutigen ersten am
Markt erhiltlichen Lésungen fiir miniaturisierte mobile
Analysegerite (z.B. zur Integration in Smartphones) auf-
weisen. In Kombination mit den o.g. Matrixmaterialien
werden weitere Anwendungen, die infrarote breitbandi-
ge Emissionen erfordern, moglich sein. Somit ist durch
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die in ORCA erforschten Materialien und Prozesse eine
neue Technolgieplattform entwickelt worden, die brei-
te Anwendungen in den Bereichen Sensorik, Nahrungs-
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4 Projekte zu Korrosionsschutz

Korrosion ist ein elektrochemischer Prozess, der durch
den Ubergang von positiv und negativ geladenen Teil-
chen an der Phasengrenze zwischen einem Elektro-
nenleiter (Metall oder Halbleiter) und einem Ionenlei-
ter charakterisiert ist. In den meisten Systemen ist der
Ionenleiter ein fliissiger Elektrolyt, in den alltiglichen
Fallen ist dies eine salzhaltige wiassrige Losung. Als Io-
nenleiter kommen aber auch organische Fliissigkeiten,
Schmelzen oder auch Festelektrolyte in Frage. Der Kor-
rosionsprozess findet dabei sowohl auf der Oberfliche
des Werkstoffes als auch im Elektrolyten statt. Deshalb
ist es verstindlich, dass die Leitfdhigkeit des Elektro-
lyten eine wichtige Rolle fiir die Intensitdt der Korro-
sionsreaktion spielt. Im Alltag stellt hier das Feuchtig-
keitsangebot an der Metalloberfliche eine wichtige
Voraussetzung fiir diese Reaktion dar. Dabei muss der
Werkstoff nicht vollstindig von einer Flussigkeit be-
deckt sein. Ein hauchdtnner Flussigkeitsfilm, der nicht
zwingender Weise sichtbar sein muss, reicht um den
Korrosionsprozess stattfinden zu lassen.

Nach der DIN EN ISO 8044 wird Korrosion definiert als
die ,,physikochemische Wechselwirkung zwischen ei-
nem metallenen Werkstoff und seiner Umgebung, die
zu einer Verdnderung der Eigenschaften des Metalls
fihrt und die zu erheblichen Beeintriachtigungen der
Funktion des Metalls, der Umgebung oder des techni-
schen Systems, von dem diese einen Teil bilden, fithren
kann“® Die angesprochene Wechselwirkung ist in den
meisten Fillen elektrochemischer Natur.

Die Korrosionsreaktion bewirkt eine messbare Veran-
derung des Werkstoffes und kann zu einer Beeintréich-
tigung der Funktion eines Bauteils oder eines ganzen
Systems fithren. Hierbei ist zu unterscheiden zwischen:

¢ dem Korrosionssystem, das aus dem metallenen
Werkstoff und einer Umgebung (Korrosionsmedi-
um) besteht, die die Korrosion beeinflusst.

* der Korrosionserscheinung, die als jede messbare
Verdnderung eines Werkstoffes durch Korrosion be-
schrieben wird.

¢ dem Korrosionsschaden, der eine Beeintrichtigung
der Funktion des Metalls, der Umgebung oder eines
technischen Systems verursacht.

® dem Korrosionsversagen, das den vollstindigen
Verlust der Funktionsfdhigkeit eines technischen
Systems bedeutet.

Letzter beiden Begriffe, der Korrosionsschaden und das
Korrosionsversagen, lisst die Frage aufkommen, ob man
diese beiden Auswirkungen der Korrosionsreaktion
nicht vermeiden oder zumindest deutlich vermindern
kann. Hierzu wurden in der Vergangenheit immer wie-
der neue Korrosionsschutzmafinahmen erforscht und
stetig weiterentwickelt. Da immer wieder neue Werk-
stoffe entwickelt, neue Anforderungen gestellt werden
oder sich die Einsatzgrenzen verschieben sind auch in
Zukunft immer neue Fragestellungen im Bereich der
Korrosion und des Korrosionsschutzes zu 16sen. Viel-
fach stehen z. Zt. 6kologische Aspekte im Vordergrund,
wie z. B. die Minimierung des Eintrags von Stoffen in
die Umwelt aber auch der nachhaltige Umgang mit den
Ressourcen. Dabei steht nicht die komplette Vermei-
dung der Korrosion im Vordergrund, da diese ein na-
tlirlicher Vorgang ist, der nicht vollkommen verhindert
bzw. gestoppt werden kann, sondern die Vermeidung
von Korrosionsschidden durch die Entwicklung geeig-
neter Schutzmafinahmen, die wihrend der geplanten
Lebensdauer eines Korrosionssystems (Werkstoff und
Umgebung) die Funktionsfihigkeit bewahren. Es wur-
den zahlreiche Methoden entwickelt, die Geschwindig-
keit, mit der die Korrosion voranschreitet, drastisch zu
verlangsamen und somit die entstehenden Schidigun-
gen von Bauteilen und Maschinen zu minimieren. Diese
lassen sich in drei Gruppen einteilen:

* Die Eigenschaften des Korrosionssystems (Werkstoff
und Umgebung) beeinflussen oder die Reaktionsbe-
dingungen abdndern
(z. B.Werkstoffauswahl, Reinheit des umgebenden Me-
diums, Temperatur, Stromungsgeschwindigkeit....)

¢ Den Ladungsiibergang an der Phasengrenze ver-
langsamen/erschweren

15 DIN EN ISO 8044 (03/2019) Korrosion von Metallen und Legierungen - Grundbegriffe (ISO/DIS 8044:2019), Beuth Verlag GmbH, Berlin
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(z. B. Beschichtungen und Uberziige, Verbundsyste-
me, Passivschichten....)

* Elektrochemische Schutzmafinahmen
(anodischer und kathodischer Schutz, Fremdstrom-
schutz...)

Wie sinnvoll und notwendig solche Korrosionsschutz-
mafinahmen sind, belegen folgende Zahlenbeispiele.
Die durch Korrosion hervorgerufenen direkten wirt-
schaftlichen Schiden wurden in einer Studie aus dem
Jahr 2002 alleine in den USA auf etwa 276 Mrd. US-Dol-
lar geschiatzt.'® Hierbei flossen in die Betrachtung nur
die tatsdchlich durch Korrosion beschiadigten Bauteile
in die Kostenrechnung ein. Die Schiden durch Produkt-
verunreinigungen, Produktionsausfall oder -verzoge-

rung wurden dabei nicht beriicksichtigt. Diese Kosten
sind kaum zu beziffern.

In denJahren 2010 und 2011 wurde in den USA eine Stu-
die durchgefiihrt, die die direkten Kosten der Korrosion
mit den direkten medizinischen Kosten von Zigaretten-
konsum, Ubergewicht, Herzerkrankungen sowie Wet-
ter- und Klimakatastrophen gegentber gestellt hat.!”
Dabei zeigte sich, dass die volkswirtschaftlichen Kosten
der Korrosion hoher sind als die anderen betrachteten
medizinischen und wetterbedingten Kosten zusammen.
Wiirde man bereits bekanntes Wissen zur Vermeidung
solcher Schiaden anwenden, so konnten etwa 25 % die-
ser Ausfille vermieden werden.

16 Koch, G. H.; Brongers, M. P. H;; Thompson, N. G.; Paul Virmani, Y.; Payer, J. H.: Corrosion Costs and Preventive Strategies in the United ccsupp States. NACE

International, 2002. http://impact.nace.org/documents/.pdf

17 Angst, U. M.: Challenges and Opportunities in Corrosion of Steel in Concrete. Mater. Struct. Constr. 2018, 51 (1), 4. https://doi.org/10.1617/s11527-017-1131-6
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4.1 Vorstellung der Projekte

4.1.1 Projekt FinAlGuss - Innovative Beitrage zur Korrosionsbestandigkeit
von kohlenstoffhaltigen Calciumsilicat-Funktionswerkstoffen beim Guss
von Aluminium-Legierungen®, FKZ 03XP0022 A

Einleitung

Calciumsilicate (CS) werden seit fast einem Jahrhundert
in Giefdprozessen von fliissigen Aluminium-Legierun-
gen (Al) zur FlieRkontrolle und Verteilung des fliissigen
Metalls in direktem Kontakt eingesetzt. So nutzen bei-
spielsweise moderne Bolzengiefianlagen mit computer-
gesteuerten GiefRzyklen im Herzstiick der Gieflanlage
einen Calciumsilicat-Werkstoff, der bereits vor tiber 30
Jahren entwickelt wurde. Die korrosiven Wechselwir-
kungen zwischen Calciumsilicat und Al-Legierungen
spielen eine entscheidende Rolle fiir die Produktivitat
des Prozesses und der Produktqualitit. Vorreiter fiir die
deutsche Aluminiumguss-Industrie ist dabei die Auto-
mobil- und Luftfahrtindustrie. Bauteile fiir Motoren wie
Gehiuse, Zylinderkopfe, Kolben oder auch Teile fiir das
Fahrwerk wie Vorderachsaufhingungen werden diinn-
wandiger. Die Konstrukteure streben leichte Al-Guss-
bauteile bei moglichst gleichwertiger Funktionalitét an.
Moglich wird das nur durch leistungsfahige Al-Spezial-
legierungen mit hohen Gehalten an Si, Cu, Mg und Li.
Dadurch steigt allerdings im Gegenschluss die chemi-
sche Aggressivitit der Legierungen auf die bisher ver-
wendeten Calciumsilicate stark an. Insgesamt werden
die Giefbedingungen komplexer und schwieriger, auch
weil die Al-Gussteile immer komplexere Geometrien
haben.

Die Ausfallwahrscheinlichkeit des Calciumsilicat-Werk-
stoffs ist unkalkulierbar und Notlaufeigenschaften sind
kaum oder nicht vorhanden.

Die Verschleif3- und Korrosionsmechanismen sind nicht
bekannt. Seitens der chemischen und thermophysika-
lischen Wechselwirkungen zwischen Al-Legierungen
und dem Calciumsilicat-Werkstoff gibt es keine syste-
matischen wissenschaftlichen Untersuchungen. Ande-
rungen sind nach wie vor auf empirischer Basis. Eine
Werkstoffvariation der Fa. CALSITHERM, ein Compo-
site aus Calciumsilicat und Graphit, hat jedoch in der
Praxis gezeigt, dass enorme Potenziale moglich erschei-
nen, um die korrosiven Wechselwirkungen zu minimie-
ren. Diese aktuellen Calciumsilicat-Graphit-Werkstoffe

(CS-C) haben in bestimmten Anwendungen eine deut-
lich erhohte Lebensdauer. Allerdings ist bei aggressiven
Legierungen nach wie vor die Lebensdauer auf inak-
zeptable niedrige GiefRzyklen reduziert. Eine Problema-
tik stellt die Oxidationsbestidndigkeit der Kohlenstoff-
komponente dar. Abhéngig vom Kristallisationsgrad des
Kohlenstoffes beginnt ab ca. 350 °C eine Oxidation, so
dass bereits nach dem ersten Giefdzyklus der Kohlen-
stoff an der Kontaktfliche zum fliissigen Metall oxidiert
wird. Dadurch verliert man bei nachfolgenden Gief3zy-
klen progressiv die positiven Eigenschaften des CS-C-
Werkstoffs. Das Werkstoffsystem hat somit eine limi-
tierte Ressourceneffizienz hinsichtlich Produktivitt,
Qualitat und Nachhaltigkeit der Eigenschaften des End-
produktes.

Uber die Korrosionsproblematik der CS- als auch
CS-C-Werkstoffsysteme in Kontakt mit fliissigen Al-Le-
gierungenistin der Literatur nur wenig bekannt. Fiir die
Projektplanung wurden folgende grundsitzliche Ent-
wicklungsansitze definiert:

a) Zur Steigerung der Oxidationsbestindigkeit soll der
Beitrag verschiedener Kohlenstoffsorten mit unter-
schiedlicher Kristallinitét [1] untersucht werden, wo-
bei auf die korrosiven Wechselwirkungen der Asche-
gehalt, Partikelgrofie und deren Verteilung sowie die
Anisotropie der Graphitkristalle [2] einen Einfluss
haben. Weiter ist der Effekt des Volumenanteils an
Graphit im CS-C-Verbund zu untersuchen.

Sogenannte Antioxidantien aus dem Systemen Ti-B-
Al-O erhoéhen die Oxidationsbestidndigkeit, weil sie
der Kohlenstoffkomponente Elektronen spenden [3]
oder sich in situ auf der Oberflache eine dichte Gla-
sur ausbildet [4] oder tiber ,,Ausschwitzen® einer sich
im Inneren bildenden Schmelze an der Werkstoff-
oberfliche eine selbstheilende Passivierungsschicht
entsteht [5], die die Benetzbarkeit vermindert. Bei
Letzteren ist eine thermische Warmebehandlung
bzw. die Zugabe von Additiven vorzusehen, welche
zu niedrigen Eutektika fithren [6].
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b) Zur Verringerung chemischer Wechselwirkungen
soll die Benetzbarkeit reduziert werden. Als Benet-
zungshemmer werden Verbindungen von Si-O-C-N
und Ba-O [7] [8] [9] [10] und zusitzlich die Effekte
kommerzieller BN-Pulver [11] als zielfiihrend ange-
sehen. Die Zusatzmengen werden in [12] empfohlen.

c) Neben der stofflichen Funktionalisierung in den
CS-C-Werkstoffen soll durch gezielte Schleif- und
Polierschritte auf deren Oberflichen eine mecha-
nische Aktivierung erfolgen, um die Benetzbarkeit
weiter zu minimieren.

Projektbeschreibung

Aus der Vielfallt der Al-Legierungen sowie den verschie-
denen Giefdverfahren wie horizontaler und vertikaler
Bolzenguss, Druckguss im Hochdruck- Niederdruck
und CPC-Verfahren, ergibt sich fiir die Calciumsilica-
te eine sehr vielschichtige Korrosionsproblematik. Die
Verschleifmechanismen von Korrosion und/oder Ero-
sion der Calciumsilicat-Werkstoffe wurden bisher nicht
systematisch  untersucht. CS-Werkstoff-Fortschrit-
te entstammen allein aus empirisch gewonnenen Er-
kenntnissen.

Auf Grund dieser Komplexitiat war das Risiko des ange-
strebten Forschungsziels von Anfang an als hoch einzu-
stufen.

Fiir eine effiziente Zielerreichung hat sich um den KMU
CALSITHERM Verwaltungs GmbH in Bad Lippspringe
ein Forschungskonsortium mit den jeweiligen Kernkom-
petenzen und Aufgaben organisiert, so dass die gesam-
te Wertschopfungskette abdeckt ist. Die Forschungsein-
richtung TU Bergakademie Freiberg, Institut fir Keramik,
Glas- und Baustofftechnik mit der Professur fiir Keramik
in Freiberg (IKGB) hat gemeinsam mit CALSITHERM
(CAL) als Hersteller der Calciumsilicat-Werkstoffe und
Calciumsilicat-Funktionsbauteile die bisher unbekann-
ten Korrosions- und Versagensmechanismen systema-
tisch aufklaren und wissenschaftlich durchdringen und
daraus neue Werkstoffkonzepte vorgeschlagen.

Geschlossen wird die Wertschopfungskette durch die
Gieflereiunternehmen Aluminium-Werke AG & Co.KG
(AWW) in Wut6schingen und Trimet Aluminium SE
(TRIMET) in Essen als Endanwender der Calciumsili-
cat-Werkstoffe. In den dortigen Giefianlagen werden
die vorhandenen und die neuen Calciumsilicate von
CALSITHERM auf ihre physikalische und chemische
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Wechselwirkung mit den unterschiedlichen fliissigen
Al-Legierungen unter den rauen Industriebedingungen
erprobt, optimiert und ihre Eignung nachgewiesen.

Fiir die Kernaufgaben wurde ein kollektives Arbeitspro-
gramm aus 5 Arbeitspaketen mit folgenden Inhalten
formuliert.

AP1 Untersuchung der Korrosionsmechanismen
Beginnend wurden kohlenstofffreie (CS) und kohlen-
stoffgebundene Calciumsilicat-Bauteile (CS-C) nach
ihrem Industrieeinsatz von den beiden Giefereien mit
verschiedenen Gussverfahren und Al-Legierungen sys-
tematisch gesammelt, ihr Lebenszyklus dokumentiert
und diese post mortem analysiert, um daraus die in der
Praxis auftretenden Korrosions- und Verschleifmecha-
nismen wissenschaftlich beschreiben zu konnen. Nach
der Entwicklung geeigneter Probenpréparation wurden
am IKGB moderne Analysemethoden wie Computerto-
mographie (CT), Rasterelektronenmikroskopie (REM),
Elementaranalyse (EDS), Thermogravimetrie (TG) und
Differentialcalorimetrie (DSC) sowie Hg-Porosimetrie
und Rontgendiffraktometrie (XRD) verwendet. Bei CAL
wurde an CS- und CS-C-Werkstoffen die Olaufnahme
vor dem Einsatz untersucht.

Parallel wurde eine in situ-Methode, wo Modellbauteile
bei den Giefiereien nah am Giefdprozess getestet werden
kénnen, entwickelt.

Fiir eine Optimierung des Erstarrungsverhaltens beim
Gieflen war bei AWW mittels FEM-Simulation ein Mo-
dell zu generieren, was den IST-Zustand beschreibt.

AP2 Modellbauteilentwicklung

Zur Steigerung der Korrosions- und Oxidationsbestan-
digkeit wurden von IKGB und CAL Versitze mit CS als
Basiswerkstoff und 4 unterschiedlichen Kohlenstoff-
sorten in 2 Mengenanteilen im Labormafistab unter
Nutzung der statistischen Versuchsplanung hergestellt,
in situ bei TRIMET getestet und post mortem bewer-
tet und selektiert. Darauf aufbauend wurde der giins-
tigste CS-C-Werkstoff weiter optimiert, indem diesem
7 unterschiedliche Oxidations- und/oder Benetzungs-
hemmer in unterschiedlichen Mengen zugesetzt wur-
den. Ein vollig neuer Zusatzstoff wurde am IKGB auf-
windig synthetisiert [13]. Beim Herstellen der neuen
Versatze waren zwangsliaufig Prozessparameter beim
Mischen, Pressen und Autoklavieren von CAL anzupas-
sen. Alle neuen Modellbauteile wurden in situ beim In-
dustriepartner TRIMET erprobt und vor dem weiteren
Optimierungsschritt post mortem analysiert. Das bei
AWW generierte FEM-Modell wurde auf die neuen Mo-

dellbauteile tibertragen und per Simulation der Erstar-
rungsverlauf und Warmetransport durch Anpassen der
Konstruktion optimiert. Messungen am Gief3tisch dien-
ten der Verifizierung der Modellergebnisse.

AP3 Fertigung von Funktionsbauteilen und
Bauteilcharakterisierung
Beim Upscaling von Labor- zum Technikumsmafistab
und weiter zur kleintechnischen Herstellung in den no6-
tigen mittel- bis grofformatigen Bauteilen fiir die in-
dustriellen Tests waren bei CAL die erfahrungsgemaéfien
Uberleitungsprobleme mit zusitzlichem Entwicklungs-
aufwand zu l6sen. Weiter wurden umfassende Versuche
zur mechanischen Aktivierung der CS-C-Oberflichen
mittels Feinfrasen und Polieren auf den CNC-Maschi-
nen bei CAL durchgefiihrt. Ziel war, Oberflichenrauig-
keiten kleiner als bisher mit 95 - 80 pm zu erzeugen.
Die realen Bauteile wurden bei den Industriepartnern
in situ erprobt und durch das IKGB post mortem hin-
sichtlich der einsatzrelevanten Eigenschaften wie Poro-
sitit, PorengrofRenverteilung, Festigkeit, Elastizitdtsmo-
dul, thermischen Ausdehnungskoeffizient, chemischer
Wechselwirkung und Korrosionstiefe charakterisiert.
Parallel wurden bei CAL die Rauigkeiten vor und nach
dem Einsatz bestimmt. Alles Tests wurden systematisch
ausgewertet, bei Bedarf wurden Reformulierungen der
Versitze durchgefiihrt.

AP4 Evaluierung von Funktionsbauteilen in
Al-Gussverfahren
Derzeit befindet sich die Forschungs- und Entwick-
lungsarbeit in der Phase, aus den neuen funktionalisier-
ten CS-C-Werkstoffen Bauteile bei CAL zu fertigen und
auf die industriellen GiefRversuche, beim vertikalen und
horizontalen Bolzenguss bei AWW und TRIMET vorzu-
bereiten. Nach den Giefdversuchen unter tblichen Be-
triebsbedingungen werden die Bauteile unter verfah-
renstechnischen und betriebsintegrativen Aspekten
bewertet sowie die Qualitit des Gussbauteils durch die
Industriepartner untersucht. Danach werden die Bau-
teile bei CAL und am IKGB post mortem analysiert, um
die Korrosions- und Verschleifisituation sowie deren
Lebensdauer zu charakterisieren.
Insgesamt werden damit gezielte MafRnahmen zur ab-
schlieffenden Bauteiloptimierung moglich.

AP5 Werkstoff- und Verfahrensoptimierung von
Funktionsbauteilen

Die gewonnen Ergebnisse flieflen in gezielte Optimie-

rungsschritte der neuen funktionalisierten CS-C-Werk-

stoffe fiir weitere Al-Legierungen ein. Gleichzeitig wird

die Ubertragbarkeit auf andere Gussverfahren bei den
Partnern AWW und TRIMET abgeschitzt.

Ergebnisse

Fiir eine effektive Arbeitsteilung und Vernetzung sowie
zur Zielkontrolle wihrend der Bearbeitung von FinAl-
Guss wurden im halbjahrigen Turnus Gesamtprojekt-
treffen zirkulierend durchgefiihrt. Bilaterale Arbeits-
treffen dienten der Feinplanung und -durchfithrung.
Dabei war immer der direkte Kontakt zum Projekttra-
ger in Jiilich wichtig.

Das Hauptziel des Projektes war die Erforschung der
Wechselwirkung der Calciumsilicat-Funktionswerk-
stoffe in Kontakt mit Al-Metallschmelzen zur Ein-
schrinkung bzw. Verhinderung von Korrosion und
Oxidation fiir deren Lebensdauerverlangerung. Die Teil-
ergebnisse, welche zum Gesamtziel fiihrten, sind:

Die Ursachen fiir Verschleify und Korrosion an Calcium-
silikat-Funktionswerkstoffen im Kontakt mit tiber 780
°C heifen Aluminium-Schmelzen sind fundiert aufge-
klart und wissenschaftlich durchdrungen. Die Komple-
xitdt reicht dabei von unzulissigen thermo-mechani-
schen Spannungen insbesondere beim Anfahrvorgang
eines Giefdzyklus bis hin zu chemischen Wechselwir-
kungen zwischen Calciumsilikat-Werkstoff und Alumi-
nium-Schmelze. Dabei stehen die Wirmeleitfahigkeit
und die chemisch-physikalische Struktur der Calcium-
silikate im direkten Zusammenhang zur Einsatzdau-
er im jeweiligen Gief}prozess. Hochlegierte Alumi-
nium-Sorten, mit Bestandteilen von Fe, Mg, Si, Cu, Sn
und Li bewirken durch chemische Reaktionen mit Vo-
lumenabnahme von bis zu -16 % erodierend den kor-
rosiven Angriff. Weiter wirken konstruktive Eigenarten
am jeweiligen Giefltisch negativ. Es bilden sich Span-
nungsrisse im CS-Gefiige, die zu Ausschuss am Alumini-
um-Gufiteil fihren. Die Risse er6ffnen den Zugang von
Sauerstoff, der die Oxidation fordert. Die CS-Oberfliche
wird rauer und die Porositit nimmt zu, was den korro-
siven Einfluss der Al-Schmelze durch zunehmende Be-
netzbarkeit tiber der Zeit verstarkt.

Der im Projekt entwickelte in situ - Test, bei dem der
zu untersuchende Calciumsilikat-Werkstoff kontinu-
ierlich in der Zufihrrinne einer Horizontalstrangguss-
anlage bis zu 200 Stunden von Al-Schmelze umstrémt
werden kann, hat sich als scharfer und aussagefihiger
Versuch etabliert.
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Abbildung 4.1.1.1 Links: CC 155 G16, ohne Zusatz, BN-G, gefrast und geschliffen, Einsatzdauer 48 Stunden. Rechts: CC 155 G16, Zusatz,

feingefrast und poliert, Einsatzdauer 60 Stunden

Aus den Erkenntnissen der komplexen Verschleif’- und
Korrosionsmechanismen, wurden Methoden zur inno-
vativen Werkstoffentwicklung abgeleitet. Die Losungs-
ansitze waren nach umfassender Literaturrecherche, die
Parameterdefinitionen fiir neue Calciumsilikat-Werk-
stoffe sowie die werkstofftechnischen und verfahrens-
spezifischen Erfahrungen aller Partner im Konsortium
FinAlGuss. Versuche zum Feinbearbeiten und Polieren
der Calciumsilikat-Oberflichen erginzten die Parame-
terdefinitionen.

Fiir die Planung, Durchfithrung und Bewertung der sys-
tematischen Werkstoffentwicklung wurde die statisti-
sche Versuchsplanung angewendet. Fiir post mortem -
Untersuchungen wurden neue Priparationsmethoden
entwickelt.

Die Zugabe 3 anderer Kohlenstoff-Komponenten war
nicht zielfiihrend. Der CS-C-Werkstoff CALCAST CC
155 G16 hatte die hochste Korrosionsbestidndigkeit ge-
zeigt. Diesem wurden jeweils 7 unterschiedliche Benet-
zungs- und/oder Oxidationshemmer in Mengen von 1
bis 10 M.-% zugegeben und dem scharfen in situ - Test
in der Zufihrrinne unterzogen. 3 davon zeigten die bes-
ten Wirkungen hinsichtlich Verschleif3- und Korrosi-
onsfestigkeit. In der Abbildung 4.1.1.1 wird vergleichend
der Ausgangszustand von CALCAST CC 155 G16 mit ei-
nem funktionalisierten und mit BN-G optimierten Cal-
ciumsilicat-Werkstoff, der zusatzlich poliert ist, gegen-
tbergestellt.

An den unterschiedlichen Korrosionstiefen zwischen
Ausgangszustand mit 2 bis 7 mm mit den Korrosions-
elementen Fe, Mg, Na, Sr, Ba und Cl gegeniiber Opti-
miert mit nur noch 0,4 bis 1,9 mm und nur mit Na, ist
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das positive Ergebnis der Calciumsilicat-Werkstoffent-
wicklung im Projekt klar zu erkennen. Die Lebensdauer
der neuen Werkstoffgeneration ist mit Faktor 3,7 von 40
auf 148 Stunden deutlich erhoht. Der Nachweis wurde
im scharfen in situ - Test an Modell- und Funktionsbau-
teilen durchgefiihrt.

Durch innovative Calciumsilicat-Werkstoffentwicklung
konnte deren Lebensdauer signifikant verlangert und da-
mit die Ressourceneffizienz im Sinne von reduziertem
Materialverbrauch bei Calciumsilicat-Funktionswerk-
stoffen und Ausschuss beim Aluminiumguss mit gleich-
zeitig gesteigerter Produktivitit und Anlagensicherheit
bei Hochtemperaturprozessen deutlich verbessert wer-
den. Erreicht wurde diese grundlegende Funktionalisie-
rung mittels Zugabe von Oxidations- und Benetzungs-
hemmern, Oberflichen mit Rauigkeiten < 30 um sowie
effizienter Rohstoff- und Verfahrensoptimierung.

An dieser Stelle sei allen am Projekt beteiligten Partnern
aus Forschung und Industrie mit ihrem personlichen
Engagement und wissenschaftlichem Ehrgeiz sowie
dem Projekttrager Julich und dem BMBF fur die fachli-
che als auch finanzielle Unterstiitzung und nicht zuletzt
auch allen beteiligten Mitarbeitern/-innen bei CALSIT-
HERM gedankt.

Seit Bearbeitung dieser Thematik wurde der For-
schungsfortschritt mit 1 Poster [14] und in 5 Fachvor-
tragen bzw. Fachveroffentlichungen [15] [16] [17] [13]
[18] offentlich vorgestellt. Im Tagungsband der DGM
eV. [19] ist das Forschungsprojekt FinAlGuss neben al-
len weiteren vom BMBF innerhalb dem Themenkom-
plex MatRessource geforderten Projekten ebenfalls ver-
offentlicht.

Verwertung

Das Forschungsvorhaben schldgt die Briicke von der
Forschung hin zur industriellen Anwendung, an dessen
Ende die Ubertragung der Ergebnisse auf ein ausgereif-
tes industrielles Produkt steht. Calsitherm plant mit Ab-
schluss der Arbeiten, die Technologie moglichst nahe an
eine kommerzielle Anwendung zu fiithren. Es ergeben
sich zahlreiche Moglichkeiten zur Fortfithrung der Ar-
beiten nach dem Ende des Forschungsvorhabens, wobei
durch den erzielten Innovationssprung mit verbesserter
Korrosionsbestdndigkeit und Bauteillebensdauer ins-
besondere der Marktanteil zum einen an der Produk-
tion feuerfester Werkstoffe sowie Bauteile daraus und
zum anderen an hochqualitativen Aluminiumbautei-
len deutlich ausbaubar ist. So ergeben sich weitere An-
wendungen in Gieereibetrieben, welche andere Gief3-
verfahren einsetzen. Neben der Sicherung vorhandener
Arbeitsplitze liegt bei der angestrebten Weiterentwick-
lung ein hohes Potenzial fiir die Schaffung neuer Ar-
beitspldtze und dem Ausbau der Standortsicherheit.

In einem Industrieworkshop sollen zusammen mit den
Industriepartnern weitere konkrete Anwendungsfelder
erarbeitet werden. Ebenso darf nach erfolgreicher An-
wendung der neu entwickelten CS-C-Werkstoffe eine
Ausstrahlung in andere Branchen wie in erster Linie
weitere Gieflereien mit anderen Giefiverfahren bzw. fiir

andere Nichteisenmetalle erwartet werden. Fachpubli-
kationen sowie die Prasenz auf Fachmessen werden un-
terstitzend benutzt.

Die Forschungsergebnisse sollen weiterhin innerhalb
der Lehre und Forschung (Dissertationen und studen-
tische Arbeiten) am Institut fur Keramik, Glas- und
Baustofftechnik der TU Bergakademie Freiberg ver-
wertet werden. Zusatzlich wird der im Rahmen des For-
schungsvorhabens titige wissenschaftliche Nachwuchs
das aufgebaute Wissen auf andere Technologien und
Aufgabenbereiche tibertragen.

Seitens der Anwender ergeben sich durch den Einsatz
der neuen Funktionswerkstoffe erhebliche Vorteile, wie
z.B. eine bessere Korrosionsbestidndigkeit, verringerter
Verbrauch von Metall, kiirzere Produktionsausfallzei-
ten und damit eine gesteigerte Anlageneffizienz sowie
eine hohere Produktqualitit bei erhohter Betriebssi-
cherheit, was insgesamt durch die erhohte Materialef-
fizienz eine nachhaltige Ressourcenschonung nach sich
zieht und wodurch letztendlich Kosten eingespart wer-
den kénnen. Anhand dieser Vorziige ergibt sich eine gu-
te Marktperspektive der neu konzipierten Bauteile. Fiir
Calsitherm als Hersteller dieser korrosionsbestindi-
gen Funktionswerkstoffe und zahlreichen Kunden aus
der weltweiten Giefereiindustrie ist eine erfolgreiche
Markteinfithrung gesichert.
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4.1.2 Projekt IKOSEZ - Innovative korrosionsbestindige Ofenwand-
konstruktionen von Hochtemperaturanlagen fiir die Verbrennung
von Sekundarbrennstoffen, insbesondere in der Zement- und

Kalkindustrie, FKZ 03X3590A

Einleitung

Die Zementproduktion ist seit Jahrzehnten weltweit
stark angestiegen und auch zukiinftig ist ein weiterer
Aufschwung zu erwarten [1, 2, 3]. Internationale Ze-
mentkonzerne und deutsche Zementhersteller haben
ihre bedeutendsten Produktionsstitten in Deutschland.
Der deutsche Zementmaschinen- und Zementanlagen-
bau sind ebenso wie die Zementverfahrenstechnik die
technologischen Vorreiter in der Welt.

Der technologische Vorsprung deutscher Zementwerke
beruht u. a. auf der Beherrschung des Einsatzes von Se-
kundirbrennstoffen. Da die Brennstoffkosten etwa 30 %
der Gesamtkosten im Zementwerk ausmachen, ist mit
der thermischen Verwertung von brennbaren Abfillen
eine bedeutende Kostensenkung verbunden. Gleichzei-
tig wird ein wesentlicher Beitrag zur sinnvollen Abfall-
entsorgung anstatt der Deponierung und zur Einspa-
rung fossiler Brennstoffe geleistet [4].

Aufgrund der anhaltenden Energiepreisschwankungen,
der Diskussionen um nachhaltigen Ressourcenschutz
und wegen des Deponieverbotes fiir unbehandelte Ab-
falle (TASi) im Jahr 2005 hat die deutsche Zementindus-
trie im Sinne der technologischen Anpassung von Wert-
schopfungsketten zur Ressourceneffizienz den Einsatz
von Sekundérbrennstoffen systematisch erhoht [5]. Die
Dynamik des Sekundirbrennstoffeinsatzes in Deutsch-
lands Zementwerken zeigt sich an den folgenden Zah-
len. Im Jahr 2005 wurden 1,5 Mio. t verbrannt, in 2010
setzten die deutschen Zementwerke mit 2,913 Mio. t fast
die doppelte Menge ein und deckten damit 61 % [6] ihres
thermischen Energiebedarfs, wobei in einigen Zement-
werke ein bis zu 100 %-iger Sekundarbrennstoffeinsatz
moglich ist. Damit nimmt Deutschland die Spitzenstel-
lung in der Welt ein [8]. Auch beim Einsatz hoher Men-
gen an Sekundarbrennstoffen kann der Zementherstel-
lungsprozess unter verfahrenstechnischen Aspekten
beherrscht und eine hohe Klinkerqualitit erreicht wer-
den [7, 8]. Diese Erfahrungen sind weltweit unter dem
Aspekt der in vielen Landern, z.B. in China [9], nicht ge-
l6sten Abfallentsorgung und wegen der moglichen Sen-
kung der Brennstoffkosten gefragt.

Die Verwendung von Sekundirbrennstoffen ist immer
mit dem erhohten Eintrag von korrosiven Substanzen,
in Form von Alkalien, Chloriden, Sulfaten und Schwer-
metallen in die Hochtemperaturanlagen verbunden. Da-
durch entstehen zusitzlich zu den bekannten Hochtem-
peraturkorrosionen vollig neue Korrosionsprobleme an
allen Bauteilen der Hochtemperaturanlagen, d. h. an den
feuerfesten Baustoffen, den Wiarmedammstoffen und
den metallischen Ofenbauteilen. Insbesondere durch
den Eintrag von Chloriden wird der Korrosionsprozess
im Vergleich zur Verwendung fossiler Brennstoffe grund-
satzlich verandert und extrem verstirkt. Dies resultierte
in der Verkiirzung der Lebensdauer einer Ofenausklei-
dung von mehreren Jahren auf ca. 1 Jahr oder weniger,
gehduften Ofenstillstinden flir Reparaturen und damit
verbundenem Produktionsausfall [10, 11]. An dieser Stel-
le setzte das Projekt IKOSEZ an und befasste sich mit der
Korrosion aller Ofenbauteile im Komplex, um Lésungen
zur industriellen Nutzung der genannten Vorteile des
Sekundirbrennstoffeinsatzes sowohl in Deutschland als
auch im weltweiten Export anzubieten.

Projektbeschreibung

Ziel des Forschungsprojektes IKOSEZ war die grund-
satzliche Durchdringung und Beschreibung der ablau-
fenden Korrosionsvorginge innerhalb der Ofenwand-
konstruktion der Einlaufkammer einer Zementanlage,
in der die Alkalikorrosion besonders stark auftritt. Die
angestrebte Werkstoffentwicklung umfasste neue Stih-
le fur Anker, sowie neue Warmedammstoffe und Feu-
erbetone als Verschleif}futter, die das komplexe System
der Ofenauskleidung aufbauen und sich durch eine
hohe Alkalikorrosionsbestidndigkeit auszeichnen. Erst
durch die umfassende Betrachtung aller Komponen-
ten der Ofenauskleidung ist die Entwicklung eines be-
stindigeren Auskleidungssystems moglich. In Hinblick
auf eine verbesserte Ressourceneffizienz sollte neben
dem okonomischen Ziel geringerer Brennstoffkos-
ten das 6kologische Ziel der Lebensdauerverlangerung
von Anlangen, verbunden mit der Schonung von Res-
sourcen und Materialien sowie der Verminderung von
CO,-Emissionen erreicht werden.
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Um diese komplexe Aufgabe zu bearbeiten hat sich im
Projekt ein Konsortium zusammengeschlossen, wel-
ches die gesamte Wertschopfungskette abbildet. Von
der Werkstoffseite her waren mit der Fa. Calsitherm ein
Hersteller von Warmediammstoffen, durch die Fa. Scho-
ler+Bolte ein Produzent von Ankerstihlen und durch die
Fa.Refratechnik Cement ein Hersteller von Feuerbetonen
vertreten. Die Fa. Refratechnik Cement wirkte gleichzei-
tig als Anlagenbauer fiir die Konzeptionierung und Er-
richtung von Zementanlagen mit. Auferdem war das
Zementwerk Karsdorf der Fa. Opterra als Endanwender
im Projekt beteiligt und ermoglichte die Priifung der neu
entwickelten Werkstoffe unter Industriebedingungen in
Testfeldern in seinen Zementofen. Vervollstandigt wur-
de das Konsortium durch drei Forschungseinrichtungen.
Das Stahlzentrum Freiberg eV. stellte seine Kompeten-
zen in der Neuentwicklung von Stahlen zur Verfiigung.
Das Institut fiir Keramik, Glas- und Baustofftechnik der
TU Bergakademie Freiberg wirkte in der Werkstoffent-
wicklung der Warmedammstoffe und Feuerbetone mit
und stellt Priiftechnik zur Untersuchung der Alkalikor-
rosion im Labormafistab zur Verfiigung. Das Institut fiir
Werkstoffwissenschaft der TU Dresden brachte seine Er-
fahrungen im Bereich der Nasskorrosion und der Ober-
flichenfunktionalisierung von Metallen ein, die fir die
Beherrschung von Korrosionsprozessen am Ofenmantel
einer Zementanlage von Bedeutung sind. Die o.g. techni-
schen und wissenschaftlichen Ziele konnten nur durch
eine intensive und vertrauensvolle Zusammenarbeit der
unterschiedlichen Akteure erreicht werden.

Die grundlegende Herangehensweise im Projekt be-
stand darin, sowohl keramische als auch metallische
Werkstoffsysteme durch Variation der Zusammenset-
zung beziglich ihrer Alkalikorrosionsbstandigkeit aus-
zuloten. Dazu wurden zunichst Korrosionsversuche im
Labor- und Technikumsmafstab durchgefiihrt. Vielver-
sprechende Werkstoffvarianten wurden schliefflich fiir
Langzeitversuche in der Ofenanlage des Projektpartners
Opterrra ausgewihlt und eingebaut, sowie nach dem
Einsatz untersucht. Parallel wurden mittels messtech-
nischer Einrichtungen am Zementofen Daten zu Tem-
peratur- und Feuchtigkeitsentwicklung, sowie Deh-
nungsvorgangen im Material erfasst. Aufierdem wurde
korrodiertes Auskleidungsmaterial untersucht. Aus die-
sen Informationen wurden Riickschliisse auf die statt-
findenden Korrosionsvorgange gezogen.
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Ergebnisse

Im Rahmen des Projektes IKOSEZ konnten fiir die Kom-
ponenten Stahlanker, Feuerbeton und Wiarmedamm-
stoff neue Werkstoffe entwickelt werden.

Konkret wurden im Projekt hitzebestindige, austeniti-
sche Stdhle fiir den Einsatz als Stahlanker mit einer Ein-
satztemperatur von ca. 1000 °C mit einer hohen Alkali-
korrosionsbestiandigkeit, Kriechfestigkeit und geringer
Versprodungsneigung durch Legierung mit Si, Al und
N, unter Einsparung der Legierungselemente Cr und
Ni entwickelt. Im Bereich der Feuerbetone konnte ein
Feuerbeton (Refrazirkon ZAR) erarbeitet werden, der
sich unter Alkalibelastung nahezu volumenstabil ver-
hélt. Das heif3t Reaktionen mit Alkalien, die zu Volu-
menzunahme fiihren, treten nicht auf. Dadurch kommt
es weder zur Rissbildung noch zum Abreiflen der Anker
durch auftretende Spannungen. Im Bereich der Warme-
diammstoffe konnte gezeigt werden, dass Calciumsili-
kat-basierte Werkstoffe fiir den Einsatz unter Alkalibe-
lastung geeignet sind. Fir neuartige Warmedammstoffe
auf Basis von Calciumaluminaten, Calciumalumosilika-
ten Kaliumalumosilikaten und K-f3-Tonerde konnte das
Einsatzpotential unter Alkalibelastung gezeigt werden.

Diese vielversprechenden Werkstoffe wurden zunichst
im Technikumsmafistab tiber bis zu 10 Wochen getes-
tet. Die Abbildung 4.1.2.1 zeigten den Vergleich zwi-
schen zwei Auskleidungssystemen zu Beginn bzw. zum
Ende des Projektes. Die Werkstoffe in Abbildung 4.1.2.1
wurde infolge der Alkalireaktionen vollstindig zertrie-
ben, so dass die Korrosionsschichten teilweise abfielen.
Durch die systematische Werkstoffentwicklung wurden
wesentlich stabiler Materialien entwickelt, die eine lan-
gere Einsatzzeit im Zementofen versprechen lassen. Ab-
bildung 4.1.2.2 zeigt den Einbau eines Testfeldes beim
Projektpartner Opterra. Mit den optimierten Werkstof-
fen konnte eine Ofenlaufzeit von mindestens 3 Jahren
erreicht werden. Das entspricht mehr als einer Verdrei-
fachung der Lebensdauer und damit einer Steigerung
der Ressourceneffizienz um mehr als 60 %.

Neben der Werkstoffentwicklung wurden umfangrei-
che Kenntnisse zu Korrosionsvorgiangen unter Alkalibe-
lastung gewonnen, sowie Grundlagen der Modellierung
thermomech-mechanischer Belastungen von Zement-
ofen gewonnen werden.

Abbildung 4.1.2.1 Links: Unbesténdiges Auskleidungssystem bestehend aus (von links nach rechts) Feuerbeton, Warmedammeschicht, Ofen-

aulenblech. Rechts: Bestandiges Auskleidungssystem zu Projektende

Verwertung

Die wihrend der Projektlaufzeit erarbeiteten Zustell-
konzepte ermoglichten es, die Haltbarkeit der feuer-
festen Auskleidung, einschlieRlich Feuerbeton als Ver-
schleifsfutter, Warmedammung und Verankerung fir
die Anwendung in der Einlaufkammer eines Zement-
ofens von urspriinglich unter 1 Jahr auf mindestens 3
Jahre zu verldngern. Diese lingere Haltbarkeit des ge-
samten feuerfesten Wandaufbaus bedeutet unter res-
sourcenékonomischen und finanziellen Gesichtspunk-
ten eine wesentliche Effizienzsteigerung. Des Weiteren
konnte gezeigt werden, dass der gezielte Einsatz alter-
nativer Rohstoffe, wie z.B. in der gezielten Entwicklung
niedriglegierter Stahle, die Ressourceneffizienz steigert.
Dieser Erkenntnisgewinn wire ohne den wissenschaft-
lichen Austausch zwischen den Partnern im Rahmen
dieses Projektes nicht moglich gewesen. Die erarbeite-
ten Ergebnisse werden bei den Industriepartnern im
operativen Geschift umgesetzt und tragen damit zum

Abbildung 4.1.2.2 Testfeld im Zementofen in Karsdorf

technischen Erfolg und zur Wertschopfung unter
gleichzeitiger Steigerung der Nachhaltigkeit bei. Die
Forschungspartner haben ihr Wissen zu Priifmethoden
und Mechanismen der Alkalikorrosion erweitert und
damit dieses Forschungsfeld stark weiterentwickelt. Die
erfolgreiche Zusammenarbeit schlug sich in zahlrei-
chen Publikationen und Einladungen zu Tagungen und
Weiterbildungsveranstaltungen nieder, z.B. [12-15].
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4.1.3 Projekt EkoDiSc - Entwicklung eines korrosionsbestandigen Diamant-
Siliciumcarbid-Werkstoffsystems fiir die Energietechnik, FKZ 03X3583A

Einleitung

Ausgezeichnete Korrosionsbestindigkeit und mecha-
nische und tribologische Eigenschaften nicht nur der
Funktionsflichen sondern auch der gesamten Bauteile
in mediengeschmierten keramischen Gleitlagern und
Gleitringdichtungen sind entscheidend fiir einen res-
sourceneffizienten Einsatz. Bisher ist der Einsatz von
SiC- und SiSiC-Werkstoffen - auch der beschichteten
- speziell in der Energietechnik z. B. bei Kesselspeise-
wasserpumpen und in der chemischen Industrie noch
unbefriedigend. In fritheren Vorhaben [1, 2] wurde das
Werkstoffsystem DiaCer®« (diamantbeschichtete Ke-
ramiken) entwickelt, mit dem fir Gleitringdichtungen
marktfihige Produkte (DiamondFace®) hergestellt wer-
den, die eine zufriedenstellende Leistungsfahigkeit fiir
viele tribologische Anwendungen erreichten, jedoch fiir
korrosive Bedingungen und hier insbesondere fiir Heif3-
wasserbedingungen nicht die ausreichende Bestdndig-
keit und Lebensdauer erreichten. Eine wesentliche Ur-

Werkstoffsystem
DiaDisC

sache fiir das Versagen unter diesen Bedingungen ist die
Unterwanderungs- bzw. Spannungsrisskorrosion am
Interface Keramik - Diamantschicht. Um diese zu ver-
hindern, war das Gesamtziel des Verbundvorhabens die
Entwicklung und Erprobung eines neuen Werkstoff-
systems DiaDiSC (siehe Abbildung 4.1.3.1), bestehend
aus einem neuartigen gradierten Diamant-SiC Ver-
bundwerkstoff und einer extrem dichten Diamant-
schicht, das den hohen Anforderungen an die Korrosi-
onsbestiandigkeit unterschiedlicher Komponenten, z. B.
bei der Energieerzeugung, gentigt.

Mit dieser Weiterentwicklung im Hinblick auf eine
moglichst universelle Korrosionsbestindigkeit sowie
die zusitzliche Verbesserung der tribologischen Eigen-
schaften von Bauteilen durch die dichte, binderfreie
und daher inerte Diamantschicht sollte das Ziel erreicht
werden. Die gegebene Reibwertverminderung senkt
wegen des geringeren Energieumsatzes wiederum das
Korrosionspotential und erhoht die Energieeffizienz der

Gleitfliche (<d4pm)

Randzone (ca. 2mm) Basiskdrper (2.B. Gleitring)

Defektarme CVD-Diamantschicht Diamant-5iC Komposit 5i-5iC

Gradierter Diamant-5iC Verbundwerkstoff

Abbildung 4.1.3.1 DiaDiSC Werkstoffsystem
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tribochemisch beanspruchten Lager- und Dichtungs-
bauteile. Dabei galt es auch nachzuweisen, dass sich mit
diesem Werkstoffsystem entsprechende Komponenten,
die dann auch far viele andere korrosiven Anwendun-
gen einsetzbar sind, wirtschaftlich realisieren lassen.

Projektbeschreibung

Aus Mangel an geeigneten Materialien muss bei vielen
Produkten und in einer Reihe von Fertigungsprozessen
Korrosion durch erhéhten Materialeinsatz und eine ein-
geschrankte Lebensdauer in Kauf genommen werden.
Dies fiihrt einerseits zu einem erhohten Bedarf an Ma-
terial und andererseits zu einer Reduzierung der Produk-
tivitat. Davon sind neben der hier fokussierten Energie-
erzeugung auch Branchen betroffen, wie zum Beispiel
die chemische Industrie, die Abfallwirtschaft (z. B. Mill-
verbrennung) oder die Lebensmittelindustrie. Ein extrem
korrosionsbestindiges Material zu marktfihigen Kosten,
das Ziel dieses Projekts, verbessert daher die Wirtschaft-
lichkeit industrieller Prozesse und die Qualitit von Pro-
dukten zum Vorteil der Wettbewerbsfahigkeit in vielen
Branchen. Gleichzeitig werden Ressourcen, wie zum Bei-
spiel auch spezielle korrosionsreduzierende Metalle und
Legierungen geschont oder ersetzt. Diese sind zudem
meist nur begrenzt verfiigbar und miissen in der Regel
importiert werden. Dartiber hinaus lassen sich auf der
Basis dieses Materials auch neue Produkte, wie zum Bei-
spiel extrem korrosionsfeste Sensoren entwickeln, far die
es einen grofien Bedarf in vielen Branchen gibt.

Mit der Entwicklung des Werkstoffsystems DiaDiSC
(diamantbeschichteter diamanthaltiger Siliciumcarbid-
verbundwerkstoff), seiner Herstellung und Erprobung
in Gleitringdichtungen fiir Pumpen in Kraftwerken, in
Gleitlagern und in Dichtscheiben fiir Armaturen in der
chemischen Industrie sollten vier thematische Schwer-
punkte aus dem Bereich Korrosionsschutz (Verringerung
der Materialschidigung und damit Lebensdauererho-
hung, Effizienzsteigerung bei der Energieerzeugung, Er-
hohung der Sicherheit von Bauteilen und Anlagen und
Verringerung von Umweltbelastungen) adressiert und zu
markfihigen Losungen weiterentwickelt werden.

Zur Vermeidung der Korrosion und damit zur Lebens-
dauererhohung der betrachteten Bauteile und zur Ge-
wihrleistung der Einsatzfihigkeit der Systeme fiir sol-
che korrosiven Anwendungen sollte das Gesamtsystem
Werkstoff - Bauteil - Beanspruchung betrachtet und er-
tlchtigt werden. Die sollte mit dem neuen Werkstoff-
system DiaDiSC erreicht werden durch
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1. die Entwicklung eines gradierten SiC-Diamantkom-
positwerkstoffes mit 40-50 Vol% Diamant im Rand-
zonenbereich,

2. die Herstellung extrem defektarmer polykristalli-
ner Diamantschichten auf dem neuen Komposit-
werkstoff, wobei iber den hohen Diamantanteil des
Substratwerkstoffes eine gleichméflige Keimbildung
und eine besonders stabile korrosionsbestindige
Grenzflache erreicht wird,

3. die Herstellung, Charakterisierung und Erprobung
von Gleitringen, Gleitlagern und Dichtscheiben aus
dem neuen Werkstoffsystem unter korrosiven Be-
dingungen,

4. die Aufklarung der Korrosionsmechanismen und ei-
ne Modellbildung, die die Korrosionsmechanismen
mit den Belastungsparametern verkniipft und zu ei-
ner zuverldssigen Lebensdauerabschitzung fiihrt.

Technische Keramiken gelten im Vergleich mit metal-
lischen Werkstoffen als aufierordentlich korrosions-
stabil. Unabhédngig davon kommt es aber auch bei den
verschiedensten keramischen Werkstoffen zu Korro-
sionsprozessen, die rein chemischer oder auch elektro-
chemischer Natur sein kénnen und insbesondere bei
Kraftwerksanwendungen die Lebensdauer von Gleit-
ringdichtungen begrenzen. Das Verstindnis und die Be-
herrschung dieser Prozesse sind daher der Schlissel zu
einer Verbesserung der Einsatzsicherheit, Verfiigbarkeit
und Lebensdauer von Keramikkomponenten in weiten
Bereichen des Maschinen-und Anlagenbaus. Eine Erho-
hung der Leistungsfiahigkeit wirkt sich unmittelbar auf
die Energie- und Ressourceneffizienz unterschiedlichs-
ter Anlagen aus.

Das Okologische Ressourceneffizienzpotential beruht
direkt auf der Moglichkeit, dass der Verbrauch bzw. die
Freisetzung korrosiver Medien durch bessere und kor-
rosionsbestiandigere Dichtungen bzw. Bauteile reduziert
wird. Dartiber hinaus werden natiirlich durch den redu-
zierten Werkstoffeinsatz und die lingeren Lebensdau-
erzyklen betrichtliche Energiemengen eingespart und
die CO2-Emissionen reduziert. Schliefilich erscheint ein
bisher noch nicht praktiziertes »Recycling« der Gleit-
ringe und Dichtscheiben (wie auch anderer fiir den Kor-
rosionsschutz benutzter Bauteile) durch eine Nachbear-
beitung und Neubeschichtung moglich, was neben der
okologischen wiederum auch einen 6konomischen As-
pekt beinhaltet.

Verbesserte korrosionsbestindige Werkstoffe fiihren
zu langeren Wartungsintervallen fir Produktionspro-

zesse (einschlieflich der Energieerzeugung), wodurch
Anlagenverfiigbarkeit, Effizienz und Produktivitit ge-
steigert werden. Energieintensive Anfahrprozesse kon-
nen minimiert werden. Solche Verbesserungen wirken
sich auch positiv auf die Kostensituation aus. Gelingt fiir
den neuen Werkstoffverbund der Nachweis der Funkti-
onsfihigkeit und besonders der Erthohung der Standzeit
durch eine extreme Korrosionsbestindigkeit fiir die hier
untersuchten mediengeschmierten Gleitlagerungen
und Gleitringdichtungen, wird sich das oben genannte
breite Anwendungsspektrum schnell erschliefien. Das
Projekt soll auch helfen, das Korrosionsverhalten besser
zu verstehen und damit dem Entwickler ein Optimie-
rungswerkzeug in die Hand zu geben. Andere Branchen
und Anwendungen, die durch dieses Projekt erschlos-
sen werden konnen, da Gleitlager und Gleitringdich-
tungen allgegenwartige Maschinenbauelemente bei der
Forderung von korrosiven Medien sind, sind z. B.:

° Energieerzeugung: Biogas, Dampfturbinen,

° Chemische Industrie: Anlagenkomponenten mit
Kontakt zu korrosiven Medien,

® Sensorik: Sensoren in aggressiven Medien, z.B. Fill-
standsensoren fir tiberkritisches Wasser,

* Thermische Abfallverwertung,

* Einsatz von Bauteilen zur Optimierung der Schlief-
krifte in Armaturen,

° Reinstwasseranwendungen (Mikrochipherstellung,
Pharmazie, Medizintechnik, etc.),

¢ Pumpen fiir niederviskose Fordermedien mit oft
niedrigen Leitfihigkeiten wie Wasser/Glycol-An-
wendungen.

Die Beurteilung des 6konomischen Ressourceneffizi-
enzpotenzials hier z.B. fiir das Bauteil Gleitringdichtung
erfolgte auf der Annahme, dass je nach Anwendung etwa
20 - 60 % der Herstellungskosten auf Werkstoffe entfal-
len. Davon wiederum etwa die Hélfte auf die Gleitringe
selbst. Da diese in Anwendungen mit hohen tberlager-
ten chemischen und mechanischen Belastungen das
»schwichste« Bauteil mit der geringsten Lebensdauer
darstellen, bedeutet hier die erwartete Lebensdauerer-
hoéhung um einen Faktor 5 - 10 durch Nutzung des neu-
en sehr korrosionsbestindigen Werkstoffsystems Dia-
DiSC ein hohes Einsparpotenzial fiir Materialien und
Fertigungsaufwand. Die signifikante Reduktion von
Korrosion und tribochemischem Verschleif sowie neue
konstruktive Losungen durch Ausnutzung der verbes-
serten Materialeigenschaften von DiaDiSC werden di-
rekt zur Verbesserung der Energieeffizienz und zu einer
erheblichen Verbesserung der spezifischen Materialaus-

beute bei Kraftwerkspumpen, Chemiepumpen oder an-
deren starker Korrosion ausgesetzter Bauteile fiihren.

Ergebnisse

Im Rahmen des Projektes konnte ein Verfahren zur ef-
fizienten Herstellung der Diamant SiC Substrate mit
Diamantdichten von 50 % entwickelt und damit ers-
te Kleinserien hergestellt werden. Der neue Substrat-
werkstoff ist dabei sehr korrosionsstabil und weist eine
hohe Harte und Festigkeit auf. Als unerwartet schwie-
rig hat sich die Bearbeitung des neuen Werkstoffes he-
rausgestellt. Durch die hohen Harten und Festigkeiten
konnten die hohen Anforderungen an Ebenheiten und
Rauheiten der Bauteile nur unter einem hohen zeitli-
chen und materiellen Aufwands erreicht werden. Dieser
konnte zwar wihrend des Projektes deutlich reduziert
werden, allerdings liegt dieser immer noch deutlich
iber dem am Anfang des Projektes prognostizierten
Aufwand. Durch eine epitaktische Anbindung der ab-
geschiedenen Diamantschichten an die Diamanten im
Diamant-SiC Substrat konnten extrem dichte und haft-
feste Diamantschichten in den erforderlichen, extrem
hohen Ebenheiten abgeschieden werden. Durch ein
in dem Projekt entwickelten neuen Multilayerverfah-
ren konnte die Oberflichentopographie der Diamant-
schichten weitgehend unabhingig vom Substratmateri-
al und der Schichtdicke eingestellt werden. Zusammen
mit Verdnderungen an der Reaktortechnik konnte iber
eine deutliche Erhéhung der Abscheideraten und einer
verbesserten Ausnutzung der Reaktorflichen ein deut-
licher Effizienzgewinn bei der Beschichtung erzielt wer-
den. Mit dem neuen, extrem dichten Schichtsystem
konnte bereits auf

Standard SSiC Substraten mit einer reduzierten Schicht-
dicke eine deutlich verbesserte Elektrokorrosionsbe-
stindigkeit erzielt werden. In aufwindigen Tests wur-
den die Auswirkungen der Substrateigenschaften, der
Beschichtung und der Oberflichenbearbeitung auf die
Korrosionsbestindigkeit des neuen DiaDisc Verbund-
werkstoffes untersucht. Dabei zeigte sich, dass der neue
Werkstoffverbund eine erheblich bessere Korrosions-
stabilitdt als herkdmmliche diamantbeschichtete SiC
Werkstoffe bei gleichen Schichtdicken besitzt. In einem
umfangreichen Testprogramm wurden (aufRerdem) die
tribologischen Eigenschaften des neuen DiaDisc Ver-
bundwerkstoffes untersucht. Neben der Reibung und
Verschleif! waren dies vor allem Parameter wie die Le-
ckage und die Lebensdauer in verschiedenen Anwen-
dungen. So konnte z.B. in dem fiir Gleitringdichtungen
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Abbildung 4.1.3.2 Deutliche Lebensdauersteigerung bei gleicher Beschichtungsdauer in Bauteilversuchen

kritischen Heiffwassertest bei gleicher Beschichtungs-
dauer die Lebensdauer von 500 h auf 11.000 h gesteigert
werden. Bei Dichtscheiben fiir Armaturen ist es erstmals
fir Diamantschichten gelungen, die Dichtheitsanforde-
rungen zu erfiillen, und in Applikationstests in Wasser
trat keinerlei Verschleify an den diamantbeschichteten
Dichtflachen auf.

Vor allem durch die gesteigerte Effizienz der Beschich-
tung (50 % niedrigere Beschichtungszeiten, 30 % hohe-
re Auslastung) sind kurzfristig erhebliche Ressourcen-
einsparungen zu erwarten. Diese gesteigerte Effizienz
betrifft nicht nur die in diesem Projekt untersuchten
Bauteile, sondern lasst sich direkt auf alle Bauteile tiber-
tragen, welche mittels Heif’draht — CVD Verfahren her-
gestellt werden. Mittelfristig ergibt sich bei der mogli-
chen Einfithrung des neuen Werkstoffverbundes durch
die teilweise 20fache Lebensdauer bei um 15 % verrin-
gertem Reibwert ein erhebliches Ressourceneinspar-
potential sowohl bei der Herstellung, als auch beim Be-
trieb der Bauteile in den betrachteten Anwendungen.

Verwertung

Basierend auf den erzielten Ergebnissen wird als erstes
an einer schnellen Umsetzung zur Steigerung der Effizi-
enz bei der CVD-Diamantbeschichtung von Gleitringen
gearbeitet. Die Serientauglichkeit der Beschichtungen
mit erweiterter Reaktorfliche wird in weitere Frei-
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gabeuntersuchungen nachgewiesen und schrittweise
umgesetzt. Dadurch kénnen deutliche Ressourcenein-
sparungen und auch wirtschaftliche Vorteile bei gleich-
bleibender Produktqualitit voraussichtlich innerhalb
eines Jahres erzielt werden. Neben der Steigerung der
Reaktoreffizienz werden im kommenden Jahr ebenso
erste Felduntersuchungen in Kesselspeisepumpen mit
reduzierter CVD-Diamantschichtdicke mit mindestens
gleichwertiger Elektrokorrosionsstabilitidt durchgefiihrt
und eine generelle Freigabe angestrebt.

Durch das neu entwickelte EkoDiSc Werkstoffsystem
stehen zuklnftig Losungsansatze fiir Anwendungen mit
extremsten Belastungen zur Verfiigung. Fiir einzelne, ex-
treme Anwen-dungen kann die bisher immer noch ver-
gleichsweise aufwendige Herstellung in Kauf genommen
werden. Fir weitere mogliche wirtschaftliche und tech-
nologische Optimierungen des Werkstoffsystems wur-
den die Grundlagen geschaffen. In wieweit sich der neue
Werkstoffverbund fiir eine breite Masse an Anwendun-
gen durchsetzen kann, hangt davon ab, ob es zukiinftig
gelingt, den Grundwerkstoff wirtschaftlich mit den er-
forderlichen Oberflicheneigenschaften herzustellen und
zu bearbeiten. Sollte dies gelingen, so sind die Grundla-
gen fur eine schnelle und breite Markteinfiihrung des
neuen Werkstoffverbundes gelegt. Bei gleichen Kosten
wirde sich der neue Werkstoffverbund auf Grund der
deutlich verbesserten Lebensdauern sehr schnell gegen-
Uber den bisherigen Konkurrenzprodukten durchsetzen.

Auch im Bereich der Armaturen wird eine schnelle Um-
setzung in Produkte angestrebt. Auch hier wird aber auf
Grund der schwierigen Bearbeitung vorerst nur die neu
entwickelte Beschichtungstechnologie umgesetzt wer-
den, bis es zu einer wirtschaftlichen Herstellung der
Grundwerkstoffe mit ausreichenden Oberflichengiiten
kommt. Aus diesem Grund wird die Umsetzung vorerst
auch auf den Bereich der besonders beanspruchten Ar-
maturen beschrankt bleiben.

Mit der Entwicklung von serientauglichen Herstel-
lungsverfahren des Grundwerkstoffes eréffnen sich hier

aber Anwendungsfelder in Bereichen, in denen keine
so hohen Oberflichenqualititen gefordert, aber eben-
falls eine hohe Verschleiftbestindigkeit und niedrige
Reibungen erforderlich sind, wie z.B. Abrasionsschutz,
Ziehsteine, Schialwerkzeuge, Schleifscheiben, Fiihrun-
gen usw.

Fir die Anwendung in Gleitringdichtungen wurden
fir das neue EkoDiSc Werkstoffsystem bereits vor dem
Start des Fordervorhabens entsprechende Schutzrechte
angemeldet.
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4.1.4 Projekt RepaKorr — Reparatursysteme und -konzepte fiir Korrosions-
schutzbeschichtungen von Offshore-Windenergieanlagen,

FKZ 03X3570A

Einleitung

Korrosion ist ein kritischer Faktor beim Einsatz von
Offshore-Windenergieanlagen. Die wichtigste Schutz-
methode im nicht dauerhaft getauchten Bereich der
Anlagen ist die Applikation von Korrosionsschutzbe-
schichtungen. Fir eine wirtschaftliche Nutzung der
Anlagen ist eine Lebensdauer von mehr als 25 Jahren
notwendig. Weitere Belastungen, insbesondere Be-
schidigungen aufgrund mechanischer Beanspruchung,
konnen nach aktuellem Stand nicht ausreichend spezi-
fiziert werden.

Ein nachhaltiges Reparatursystem, das unter Off-
shore-Bedingungen appliziert werden kann, erfordert
die Berticksichtigung komplexer Zusammenhinge, zu
denen u.a. Anlagenbetrieb, detaillierte Bedingungen vor
Ort, Zugangstechnik, Uberwachung und Bewertung der
vorhandenen Schutzsysteme gehéren. Ebenso stellen
die aufgrund der Lage im Meer spezifischen Umwelt-
schutz- und Sicherheitsanforderungen eine besondere
Herausforderung dar.

Projektbeschreibung

Im Verbundprojekt ,RepaKorr” erarbeiten Hersteller
von Beschichtungswerkstoffen (Sika Deutschland), Ge-
ratehersteller (AirRobot), Applikateure von Beschich-
tungssystemen (Muehlhan), Anlagenbetreiber (RETC),
Stahlbauer (WeserWind), Gutachter (Corroconsult) und
Forschungseinrichtungen (Fraunhofer IFAM) die werk-

stofflichen, technischen, konzeptionellen und organisato-
rischen Grundlagen fiir ein ,vor-Ort-Reparatur“-Konzept.

Einen Arbeitsschwerpunkt des Vorhabens bildet die Ent-
wicklung von Reparaturwerkstoffen sowie entsprechen-
der Applikationsverfahren fiir Offshore-Windenergiean-
lagen vor Ort. Hierbei wird eine zeit- und kosteneffektive
,Ein-Schritt“-Philosophie konsequent verfolgt. Fiir den
Nachweis der Funktionalitit der Werkstoffe werden
neue Priifkonzepte entwickelt, da geltende Priifvor-
schriften und -methoden den Reparaturfall nicht be-
riicksichtigen. Einen weiteren Schwerpunkt stellt die
Entwicklung eines neues Verfahren zur Inspektion der
Beschichtungen mittels Drohneneinsatz (muav, ,mobile
unmanned aerial vehicle“) dar. Entsprechende Inspek-
tionskriterien und Beurteilungsmethoden werden aus
anderen technischen Anwendungsfeldern (Offshore Ol
und Gas, Schiffbau, schwerer Korrosionsschutz) tiber-
nommen, systematisiert, gegebenenfalls modifiziert
und in einen automatisierten Inspektionsalgorithmus
uberfahrt. Dartiber hinaus werden Modifikationen am
Design der Konstruktionen vorgenommen, die eine
sachgerechte und sichere Durchfithrung der Reparatur-
mafinahmen ermoglichen.

Ergebnisse

Es wurde erfolgreich die Befliegung und Inspektion ei-
ner Windenergieanlage mit einer modifizierten Drohne
durchgefiihrt. Die gewonnenen Bilddaten wurden mit
Hilfe einer Bildverarbeitungssoftware ausgewertet und

Abbildung 4.1.4.1 Kartuschensystem als umweltfreundliches Reparaturbeschichtungssystem
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interpretiert. Die Drohne lieferte eine fir die weitere
Verarbeitung der Bilddaten ausreichende Qualitét.

Es wurde ein umweltfreundliches Reparaturbeschich-
tungssystem sowie eine auf einem Kartuschensystem
beruhende Applikationsmethode entwickelt (Abbil-
dung 4.1.4.1).

Es wurde eine auf Standard-Offshore-Priiffungen be-
ruhende neue Priifmethode fiir die Bewertung von Re-
paratursystemen entwickelt und mit statistischen Be-
wertungsalgorithmen analysiert. Die im Vergleich mit
einem Benchmark-System hohere Korrosionsschutz-
wirkung konnte statistisch sicher nachgewiesen wer-
den. Momentan befinden sich Proben in einem Lang-
zeitversuchsstand auf Helgoland.

Mittels mathematischer Optimierungsmethoden wur-
den optimale Applikationsszenarien entwickelt, nach
denen Untergrundvorbereitungsverfahren und Repa-
raturbeschichtungen aufeinander abgestimmt werden
konnen.

Eine Auswertung von 750 Schadensfillen an Off-
shore-Windenergieanlagen ergab, ein Grofiteil aller
Schiaden auf mechanische Beanspruchungen wiahrend
es Transport, der Errichtung und des Betriebs zuriick-
gefithrt werden konnen. Es wurde eine Qualitatssiche-
rungsprozedur fiir Logistikprozesse entwickelt.

Die Schiaden sind mit Bezug auf Schadensgrofie und
-verteilung statistisch bearbeitet worden, womit erst-
mals zuverldssige Werte fir die Planung von Inspekti-
ons- und Reparaturarbeiten zur Verfiigung stehen.

Verwertung

Die Ergebnisse bilden die wissenschaftlich-technische
Grundlage fiir die Auswahl und die Applikation geeig-
neter Beschichtungssysteme flr die Reparatur von Kor-
rosionsschutz-beschichtungen unter Offshore-Bedin-
gungen. Die Systeme erfiillen sowohl Anforderungen
an den Korrosionsschutz als auch Anforderungen an die
komplexen Applikationsbedingungen. Insbesondere die
geringeren Anforderungen an Untergrundvorbereitung
und Applikation tragen zu Einsparungen im Betrieb bei.

Die entwickelte elektronische Qualititssicherungspro-
zedur fir Logistikprozesse ermoglicht die Integration
der Beschichtungsprozesse (einschliellich vor- und
nachgelagerter Arbeitsschritte) in die CAD-Planung der
Gesamtkonstruktion, womit sie Bestandteil der Ausle-
gung werden.

Die entwickelten Produkte und Prozeduren koénnen
brancheniibergreifend genutzt werden. Insbesonde-
re bieten sich Anwendungen in der Offshore-Ol/Gas-
industrie an. Weiterhin konnen die erarbeiteten Pro-
zeduren und Systeme fiir die Reparatur schwierig zu
beschichtender Konstruktionen im gesamten mariti-
men Bereich zur Anwendung kommen
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4.1.5 Projekt RESKORR - Entwicklung ressourceneffizienter Korrosions-
schutzschichten fiir hochbeanspruchte Komponenten in der alternativen

Energieerzeugung, FKZ 03X3564A

Einleitung

Nachhaltige Korrosionsschutzlésungen fiir ein breites
Anwendungsfeld spielen eine Schliisselrolle bei der Lo-
sung zukiinftiger durch den weltweit steigenden Ener-
gie- und Materialverbrauch entstehender Herausforde-
rungen. Vor diesem Hintergrund war das tibergeordnete
Ziel des Vorhabens die Entwicklung neuer ressourcen-
effizienter Korrosionsschutzschichten auf Polymerba-
sis als kostenglinstige Alternative zu konventionellen
oftmals den Anforderungen nicht geniigenden Korro-
sionsschutzldsungen. Im Bereich der alternativen Ener-
gieerzeugung mussen flir den Bau neuer Kraftwerke zur
Erhoéhung der Leistung Einsatzorte mit unwirtlichen
Umgebungsbedingungen erschlossen werden (z.B. Off-
shore-Windenergieanlagen). Gleichzeitig mussen zur
Erhohung der Rentabilitit lingere Lebensdauern er-
reicht werden. Dabei sind hochprizise gefertigte Kom-
ponenten aus anlassempfindlichen Stahlen (z.B. 100Cr6)
vor korrosiven Umwelteinfliissen und starkem abrasi-
vem Verschleify zu schiitzen. Der zentrale Forschungs-
aspekt des Vorhabens war daher die Entwicklung eines
Werkstoffs auf Basis von Polyetheretherketon (PEEK),
der 16sungsmittelfrei auf die schiitzenden Bauteile auf-
gebracht und mit Hilfe eines laserbasierten Verfahrens
funktionalisiert werden kann. Mit Hilfe des Laserver-
fahrens ist ein Aufschmelzen des Werkstoffs und damit
die Bildung einer homogenen Schicht moglich ohne die
temperaturempfindlichen Lagerstihle zu beschidigen.

Stand der Technik: konventionelle Beschichtungsmog-
lichkeiten

Chrom-passivierte Zinklegierungen

* nicht wirtschaftlich aufgrund von hohem Energie-
aufwand

* Schichtdicke von maximal 25 um erreichbar (gefor-
derten Lebensdauern z. B. 8 Jahre im Automobilbe-
reich nicht gewéhrleistet

° daher Chromatierung der Zinklegierung mit einer
Passivierungsschicht (Chrom - krebserregend)

Chemische Vernickelung

* minimale Schichtdicke von ca. 25 um fiir ausrei-
chenden Schutz - Erzeugung dieser Schichtdicke
ist mit hohen Kosten verbunden

* schlechte Bestiandigkeit gegen abrasiven Verschleif3

Zinkstaublack Schichtsysteme

¢ Schichtdickenschwankung zwischen 60 und 120 um
- kostenintensive Nachbearbeitungsschritte not-
wendig

® Aufgrund der Grofle der Bauteile Trocknung im
Ofen oft nicht moglich - Lange Aushértezeiten

* Abgabe von organischem Losemittel (VOC) an die
Atmosphire

Polymere Korrosionsschutzschichten

¢ Schichten sehr pords

¢ Abgase der zum Aufschmelzen des Beschichtungs-
materials verwendeten Verbrennungsgase werden
als Kondensat in die Schicht eingebaut (dort bei
Kontakt mit Feuchtigkeit Umwandlung in korrosi-
onsbeschleunigende Sduren)

* Kkeine porenfreie und vor allem glatte Oberfliche er-
reichbar

e prézise Beschichtung anspruchsvoller Teile nicht re-
alisierbar

¢ Temperaturen von bis zu 400 - 500 °C notwendig

° notwendigen thermischen Nachbehandlung not-
wendig bei bis 500 °C im Ofen

® Beschichtung grofer Bauteile bisher nicht moglich,
wenn eine Ofenbehandlung aufgrund der Bauteil-
grofRe ausgeschlossen ist

* notwendiges Aufheizen des Bauteils tiber die kriti-
sche Grenze von 180 °C

Isolationsschichten

® versagen beispielsweise bei der Anwendung auf Kom-
ponenten fiir Generatoren in Windenergieanlagen

® Herstellung sehr zeit- und kostenintensiv

Projektbeschreibung

Fiir die im Rahmen des Projektes durchgefiihrten Ver-
suche wurden Probekorper aus dem Material 100Cr6
eingesetzt. Dieser Stahl besitzt einen Kohlenstoffgehalt
von 1 Gew.-% und einen Chromgehalt von 1,5 Gew.-%.
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Die verwendeten Proben hatten eine Substrathirte von
ca. 700 - 800 HV und wurden bei ca. 190 °C angelassen.
Um die Harte des Stahls durch den Einbrennprozess des
PEEK-Polymers nicht zu verringern, durfte die Anlass-
temperatur nicht tiberschritten werden.

Um die Haftfestigkeit der PEEK-Beschichtung auf dem
Stahlsubtrat zu gewéhrleisten, wurden gingige, mecha-
nische und chemische Vorbehandlungsverfahren un-
tersucht.

Weiterhin fithrte das Fraunhofer ILT gleichzeitig mehrere
verschiedene Versuche zur Laservorbehandlung des ge-
hiarteten Substratmaterials durch, um die Oberflache des
Grundmaterials zu reinigen und durch die bei der Laser-
vorbehandlung entstehenden Mikrostrukturen eine bes-
sere Adhision der Polymerschicht zu erreichen.

Fiir die Beschichtung wurden mehrere PEEK-Pulver der
Firma Evonik in verschiedenen Korngréflen und Addi-
tiven entwickelt und eingesetzt. Fiir die grundlegenden
Beschichtungsversuche wurde das erzeugte PEEK-Pulver
zu Beginn des Projektes bei der Firma Eloxalwerk Lud-
wigsburg als Dispersion verarbeitet. Anschlieflend wurde
das PEEK-Pulver mittels elektrostatischem Spriihprozess
aufgebracht und nach dem Beschichtungsprozess mit-
tels Lasertechnologie ausgehirtet. Die Schichtdicke lag
je nach Schichtsystem und Beschichtungstechnologie in
einem Bereich zwischen 20 - 70 pm.

Die durch dieses Verfahren aufgetragene Pulverschicht
wurde in einem weiteren Schritt auf eine definierte
Schichtdicke abgetragen. Vorversuche haben gezeigt,
dass die Schichtdicke durch einen reinen Spriihpro-
zess ohne vorheriges abtragen zu ungleichméfig und zu
dick war. Bei zu hohen Pulverschichten konnte mit dem
Laser nicht das gesamte Pulver aufgeschmolzen werden,
was wiederum eine pordse und schlecht haftende Be-
schichtung zur Folge hatte.

Auf den Probekérpern wurden sowohl 2-fach
PEEK-Schichten als auch 3-fach PEEK-Schichten erzeugt.
Die Pulverschicht wurde nach jedem Auftrag durch ei-
nen kleinen Laserspot in einer maanderférmigen Scan-
bewegung aufgeschmolzen. Anschlieffend wurde auf die
bereits fertige PEEK-Lage eine zweite Pulverschicht elek-
trostatisch aufgespriiht. Die Verschmelzung erfolgte wie-
derum durch die gleiche Laserbewegung.

Bei jeder Verschmelzung des PEEK-Pulvers wurde dar-
auf geachtet, dass sich die mdanderféormigen Muster der
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Laserbewegung nicht iiberlagern, sondern die nichste
Schicht leicht versetzt zur vorherigen aufgeschmolzen
wurde.

Alle erzeugten Schichtsysteme wurden anschliefRend
bei der Schaeffler Technologies AG & Co. KG hinsicht-
lich ihrer mechanisch-technologischen Kenngrofien
charakterisiert. Es wurden u. a. folgende Untersuchun-
gen durchgefiihrt.

¢ Lichtmikroskopische Schichtdickenmessung im
Querschliff nach DIN EN ISO 1463

* Prifung der Haftfestigkeit mittels Gitterschnitt
nach DIN EN ISO 2409

* Rauheit mittels Tastschnittverfahren nach DIN EN
ISO 4288.

* Oberflichenbewertung/Dokumentation mittels Mi-
kroskop

* Schwing-Reib-Verschleify (SRV) Tribotest nach DIN
51834

* Prifen des Gleitverschleiffverhaltens mittels Ku-
gel-Scheibe Tribometer

® Priifen des Reibungs- und Verschleifiverhaltens im
Axial-Zylinderrollenlager mittels FE8-Priifstand

Zudem wurden an der Hochschule Osnabriick an al-
len Probekdrpern und allen erzeugten Schichten Kor-
rosionsuntersuchungen durchgefithrt. Des Weiteren
wurden einige Schichtsysteme fiir einen Freibewitte-
rungsversuch auf Helgoland ausgelagert. Neben den
Korrosionsversuchen wurden von der Hochschule Os-
nabriick auch die Antifouling Eigenschaften der ver-
schiedenen Schichtsysteme untersucht.

Nach den Vorversuchen an kleinen Probekérpern, wur-
den auch verschiedene Bauteile mit dieser PEEK-Be-
schichtung analysiert. Hierfiir wurden spezielle Bolzen
angefertigt, die im Rahmen des Projektes beschichtet
wurden und auf einem Groflagerpriifstand der Firma
Flagsol nach einem speziellen Priifprogramm auf Thre
Leistungsfahigkeit hin untersucht wurden.

Ergebnisse

Durch die unterschiedlichen Tests zur Schichtcharakte-
risierung konnte sowohl ein passendes Material als auch
ein Beschichtungsverfahren verifiziert werden, welches
es ermoglicht, PEEK auf anlassempfindlichen 100Cr6
Stahl aufzuschmelzen, ohne die Substrathirte negativ
zu beeinflussen.

Unabhingig vom Beschichtungsverfahren wurden alle
Schichten durch ein lasergestiitztes Verfahren aufge-
schmolzen. Hierfiir wurden im Laufe des Projektes die
notwendigen Betriebsparameter und Einstellungen er-
mittelt.

Um die Haftfestigkeit der Beschichtung zu gewéihr-
leisten wurden alle Proben mit einem geeigneten Ver-
fahren vorbehandelt. Hierfiir hat sich ebenfalls ein
lasergestiitztes Verfahren als positiv erwiesen. Die Un-
tersuchungen mittels Gitterschnitt haben einen Gitter-
schnittkennwert von Gt0 gezeigt.

Uber die verschiedenen tribologischen Untersuchun-
gen konnten Erkenntnisse Uber das Verhalten der
PEEK-Schicht unter Belastung gesammelt werden. Alle
Versuche wurden hierbei im Trockenlauf bei Raumtem-
peratur ermittelt.

Bei allen Proben ist zu Beginn der Versuche eine unter-
schiedlich starke Einlaufphase zu erkennen. Diese Einlauf-
phase ist fiir trocken laufende Systeme charakteristisch.

Die gemessenen Reibwerte bewegten sich unter rotieren-
der Belastung in der Grofienordnung von etwa y = 0,2.
Zudem konnte bei den Kugel-Scheibe-Tribotests nur ge-
ringfligiger bis kein Verschleif} festgestellt werden.

Des Weiteren zeigten die Triboversuche mit rotierenden
und oszillierenden Bewegungen grundlegend unter-
schiedliche Verschleify- und Reibmechanismen. Wih-
rend unter rotierender Belastung ein konstanter Reib-
wert im Bereich der Gleitreibung gemessen werden
konnte, zeigte die PEEK-Schicht unter oszillierender
Belastung Stick-Slip Effekte.

Die Korrosions- und Antifouling-Untersuchungen an
der Hochschule Osnabriick, als auch die Freibewitte-

rungsversuche auf Helgoland, zeigten eine sehr gute Be-
stindigkeit der PEEK-Beschichtung. Die Proben zeigten
bei einer Schichtdicke von 20 - 30 pm nach 10 Wochen
im VDA Wechseltest nach VDA 621-415 noch keine An-
zeichen von Korrosion. Die hier untersuchte Beschich-
tung und das verwendete Verfahren wurden daher zur
Beschichtung eines Realbauteils herangezogen und
wurde gegen Ende der Projektlaufzeit in einem Priif-
stand eingebaut.

Die sehr gute Korrosionsbestandigkeit setzt jedoch einen
optimalen Vorbehandlungs- und Beschichtungsprozess
voraus, um eine porenfreie Beschichtung herzustellen.

Verwertung

Die 6konomische und 6kologische Bedeutung von Kor-
rosion, Reibung, Verschleif und Schmierung im All-
gemeinen sind unbestritten. Die Entwicklung neuer
ressourcen- und kosteneffizienter Korrosionsschutz-
schichten und damit entsprechend optimierten Pro-
dukten ist deshalb auch ein Garant fiir die Realisierung
eines erheblichen wirtschaftlichen Potentials. Die In-
tegration der PEEK-Beschichtung in den Produktions-
prozess erhoht ihr Potential noch weiter, da hierdurch
kostengiinstige Prozesse moglich werden. Mittel- bis
langfristig werden viele weitere Anwendungen er-
schlossen, so dass Stiickzahlen und Umsatzvolumina
weiter steigen. Dariiber hinaus haben interne Abschit-
zungen bei der Firma Schaeffler ergeben, dass der Ener-
gieverbrauch bei der Beschichtung mit PEEK im Ver-
gleich zu konventionellen Einbrennvorgingen im Ofen
durch den Einsatz eines Laserverfahrens auf ca. 10 % re-
duziert werden kann, da nicht das gesamte Bauteil mit
seiner zum Teil erheblichen Masse von bis zu 1t erhitzt
werden muss.
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4.1.6 Projekt KOWIND - Entwicklung einer neuartigen Technologie zum
Korrosionsschutz an Offshore-Windenergieanlagen, FKZ 03X3561A

Einleitung

Zu Beginn des Projekts war der technische Stand da-
durch gekennzeichnet, dass in Europa in den letzten
Jahren eine Reihe von Windparks realisiert wurde, die
hauptsichlich Schwerkraftfundamente und Monopiles
nutzen und bei einer Nennleistung von ca. 2-3 MW in
einer Wassertiefe von ca. 10 m installiert worden sind.
Der Monopile bildet aufgrund seiner Einfachheit und
der Erfahrungen aus dem Onshore-Turmbau eine tiber-
schaubare Technologie. Die Entwicklung der Offsho-
re-Windparks zeigt, dass Monopiles eine wirtschaftliche
Losung fiir Standorte mit einer Wassertiefe bis ca. 20 m
darstellen. Die in Deutschland und in Grofbritannien
in der dritten Runde geplanten Windparks nutzen je-
doch Wassertiefen von mehr als 25 m und Anlagen mit
einer Nennleistung von bis zu 6 MW. Dadurch wird die
Anwendung anderer Griindungstypen, vornehmlich
aufgeloste Strukturen - wie der Tripod und das Jacket
- erforderlich. Dies findet sich unter anderem auch in
der Gestaltung des deutschen Offshore-Testfelds Alpha
Ventus wieder, in dem ausschliefdlich Tripods und Ja-
ckets als Offshore-Griindungsstrukturen Anwendung
fanden.[1] Das vorliegende Projekt adressiert den Korro-
sionsschutz an Jackets, wobei sich die erarbeiteten Kon-
zepte grundsitzlich tibertragen lassen.

Diese stahlbaulichen Strukturen werden zum Schutz
gegen Korrosion sowohl durch Beschichtungssyste-

Abbildung 4.1.6.1 Wartungsarbeiten an einem Offshore-Bauwerk.[2]

me, als auch durch kathodischen Korrosionsschutz im
Unterwasserbereich geschiitzt. Im Bereich der salzhal-
tigen Atmosphire, in der sog. Splash-Zone, und bis zu
einer Tiefe von 7 m unterhalb des Wasserspiegels finden
hierbei Beschichtungen auf Farbbasis Anwendung. Die-
se Beschichtungssysteme werden mit Spriithverfahren
oder dem Pinsel aufgebracht. Sie bestehen, je nach den
ortlichen und kundenspezifischen Vorgaben, aus 3 bis 4
Schichten mit Dicken zwischen 600 und 2.000 pm. Der
Prozess ist kostenintensiv und die beschichteten Ober-
flichen sind empfindlich gegeniiber Beschiadigung.
Die entsprechenden Wartungs- und Reparaturarbeiten
im Windpark werden heute ausschliefllich hiandisch
durchgefiihrt (Abbildung 4.1.6.1) und sind zum einen
mit erheblichen Risiken fiir die Mitarbeiter und zum
anderen mit erheblichen Kosten verbunden.

Der Gewihrleistungsrahmen der Hersteller fiir diese
konventionellen Beschichtungssysteme liegt bei ma-
ximal 5 Jahren. Danach ist der Betreiber selbst fiir den
Zustand seines Korrosionsschutzes der Anlange verant-
wortlich. Da die Lebensdauer der Offshore-Griindungs-
strukturen in der Regel auf eine Lebensdauer zwischen
20 und 25 Jahren ausgelegt wird, kommt es bei der er-
forderlichen Erneuerung der Beschichtung innerhalb
der Lebensdauer zu Offshore-Wartungsarbeiten, die mit
extremen Kosten verbunden sind. Diese fithren unmit-
telbar zu einer Erhohung der Stromgestehungskosten
von Offshore-Windstrom. Daraus ergibt sich ein drin-
gender Bedarf an Beschichtungssystemen mit Lebens-
dauern im Bereich von 25 Jahren, der Offshore-Arbeiten
im Idealfall komplett tiberfliissig macht.

Projektbeschreibung

Gesamtziel des Vorhabens war die Entwicklung einer
neuartigen Technologie eines ressourceneffizienten Kor-
rosionsschutzes fiir stahlbauliche Konstruktionselemen-
te (z. B. Rohre oder Verbindungsknoten) feststehender
Offshore-Griindungsstrukturen, insbesondere fiir Wind-
energieanlagen (WEA), in Wassertiefen von mehr als
25 m, wie sie an der deutschen Nordseekiste anzutreffen
sind. Damit wird eine Schddigung durch Korrosion ver-
hindert und die Standzeit der Windenergiegriindungs-
bauwerke erhoht. Das Projekt hatte das ehrgeizige Ziel,
die Lebensdauer der Stahlkonstruktionen durch neu-
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artige Dickschichtumhiillungen auf 25 Jahre bei mog-
lichst geringem Wartungsaufwand zu verlangern. Neben
der Verlangerung der Lebensdauer stand der Aspekt der
Materialeinsparung im Fokus, weil durch den neuarti-
gen Korrosionsschutz bisher erforderliche Abrostungs-
zuschlage vermieden werden und somit mehrere Tonnen
Stahl eingespart werden kénnen.

Die aufgezeigte Anti-Korrosions-Technologie zeichnet
sich zudem durch eine besondere Breitenwirkung aus,
da sie nicht nur im stark wachsenden Segment der Off-
shore-WEA sondern dariiber hinaus auch in anderen
Anwendungen und Mirkten (Ol- und Gasindustrie, Ver-
kehrsinfrastruktur) ein grofies Potential besitzt.

Mit der neuen Technologie sollten die Rohre und An-
bauteile der Grindungsstruktur mit einer thermo-
plastischen Schutzschicht umhllt werden (Abbildung
4.1.6.2), die einen moglichst wartungsfreien Korrosions-
schutz iiber einen Zeitraum von 25 Jahren gewahrleis-
tet. Durch Extrusionsbeschichtung der Rohre, werden
zudem Vorteile in der Fertigung im Vergleich zur ma-
nuellen Beschichtung erwartet, was die Produktions-
kosten reduziert. Dadurch wird ein leistungsfihigerer
Materialverbund erreicht, was eine optimierte Bauteil-
auslegung mit weniger Materialeinsatz und deutlich
verlingerten Prifintervallen bei mindestens gleichen
mechanischen Eigenschaften ermoglicht. Zudem sollte

Abbildung 4.1.6.2 Schema einer Griindungsstruktur fir Offshore-
Windenergieanlage fiir Tiefen > 20 m (Jacket-Struktur), bestehend
aus A (weiR): Rohren und B (rot): Knotenpunkten.

(Quelle: WeserWind)
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eine optimale Bauteilauslegung schon in der Konstruk-
tionsphase durch eine durchgingige Simulation mog-
lich werden.

Die wesentlichen wirtschaftlichen Ziele des Vorhabens
leiten sich aus dem tibergeordneten Gesamtziel ab, die
Gestehungskosten fiir die erneuerbare Energie aus Off-
shore-WEA zu senken und umfassen im Einzelnen:

° geringere Investitionskosten durch kostengiinstigere
Fertigung

® geringere Reparaturkosten durch lingere Lebensdauer

* geringere Wartungskosten (Instandhaltungskosten)

Die wissenschaftlich-technischen Ziele bezogen sich
auf ein vertieftes Verstindnis der Materialeigenschaften
in einem extremen Einsatzfeld, das durch die Kombi-
nation von Korrosions-, UV- und mechanischen Belas-
tungen einen vollig neuen Losungsweg erfordert. Hier
bestand dringender Forschungsbedarf, um die Material-
systeme hinsichtlich ihrer Funktion im Gesamtsystem
besser zu verstehen und gezielt zu verbessern. Die tech-
nischen Ziele waren im Einzelnen:

* verbesserter Korrosionsschutz

* verbesserter UV-Schutz

® verbesserte mechanische Eigenschaften gegeniiber
duroplastischen Systemen

Die Umsetzung erfolgte anhand von insgesamt 6 Arbeits-
paketen (Abbildung 4.1.6.3). Entsprechend der Ausrich-
tung des Projektes an neue Umhiillungsmaterialien und
im Einklang mit der materialwissenschaftlichen Ausrich-
tung der Ausschreibung MatRessource stellt die Material-
entwicklung (AP 1) das zentrale Arbeitspaket dar.

Es wurden zwei Gruppen von Materialklassen entwi-
ckelt, die erst in ihrer Gesamtheit das komplette System
darstellen. Dabei handelt es sich zum einen um thermo-
plastische Umbhiillungsmaterialien und Pulvermateri-
alien von EVONIK (Nr. 1, 2 und 3 in Abbildung 4.1.6.4)
und zum anderen um Materialien des Partners TIB Che-
micals, die fir die Nachumhillung optimiert werden
(Nr.4 in Abbildung 4.1.6.4).

Dartiber hinaus erfolgten Produktionsversuche der Ex-
trusionsbeschichtung von Stahlrohren und die Entwick-
lung des Pulverbeschichtungsverfahrens. Schliefilich wur-
de ein Knotenelement als Demonstratorbauteil gefertigt,
beschichtet und getestet. Auch wurden Priifungen und
Zulassungsvorbereitungen durchgefiihrt (zB. Tempera-

AP 2
Verfahrens- und
Applikationsentwicklung

AP 1:

Systementwicklung

AP 3
Bauteilprifung und Zulassung
AP 5:

Bewertung Wirtschaftlich-
keit und Ressourcanaffizianz

AP 4:
Demonsirator

AP B; Projekimanagement

Abbildung 4.1.6.3 Die Arbeitspakete des Projekts

tur-Seewasser-UV -Wechseltest, Haftungspriifung mecha-
nisch und AT-Test, Wechsellasttest am Demonstrator). Die
Beurteilung der Ressourceneffizienz war durch Insolvenz
des Projektpartners WeserWind als Jacket-Griindungs-
struktur —Hersteller nur bedingt méglich.

Ergebnisse

Auslagerungsversuche in der Nordsee (Nullproben) er-
gaben, dass die inharenten Eigenschaften des Beschich-
tungssystems, vor allem der hohen Duktilitit und me-
chanischen Unempfindlichkeit, erhalten blieben, an den
Verletzungen wurde aber auch deutlich, dass die Eigen-
schaften verbessert werden miissen. Die erwartete zu

Abbildung 4.1.6.4 Aufbau (nicht maRstéblich) der Rohrumhiillung,
mit Stahlrohr (links) und Knotenbauteil (Anbauteil, rechts) im Be-
reich der Fiigestelle (ScheiBnaht). Die Rohrbeschichtung besteht
aus dem Umbhdllungs-material (1), das auf eine thermoplastischen
Haftvermittlerschicht (2) extrudiert wird. Die Anbauteile, die nicht
mit Umhiillungsmaterial extrudiert werden kénnen, werden pulver-
beschichtet (3). Der Bereich der Fiigestelle wird mit dem Nachum-
hiillungsmaterial (4) beschichtet.

geringe UV-Stabilitdt konnte in der Auslagerungszeit
nicht festgestellt werden. Festgestellt werden konnte
dagegen dauerhaft, dass insbesondere Seepocken im
Gegensatz zu Lack-Systemen keine Beschiadigungen der
Beschichtung bewirken konnten und auch sehr leicht
wieder entfernt werden konnen.

Entwicklung einer Extrusionsformmasse

fiir die Rohrbeschichtung

Es wurde ein Materialsystem entwickelt, das gegeniiber
herkémmlichen Beschichtungssystemen sowohl eine
Verbesserung der Haftung und der Verarbeitung zeigt,
als auch die fiir die Verwendung als Offshore Korro-
sionsschutzsystems notwendigen Verbesserungen im
Bereich UV- und Alterungsbestiandigkeit zeigt. Die me-
chanisch tiberragenden Eigenschaften konnten weitge-
hend beibehalten werden. Es wurde daher beschlossen,
VESTAMID® BS 1607 zu kommerzialisieren und fiir die
Anwendung als Korrosionsschutz-System zuzulassen.

Entwicklung einer Pulverformmasse

fiir die Knotenbeschichtung

Es wurde erreicht, ein sinter- und wirbelfidhiges Pulver
(entspricht der Grundvoraussetzung von Pulver-Be-
schichtungsverfahren) mit einer UV-Stabilisierung und
einer Farbe entsprechend des Extrusions-Beschich-
tungsmaterials zu entwickeln. Das entsprechende Ent-
wicklungsprodukt ist VESTOSINT® Z2680. Es wurde er-
mittelt, dass sowohl im Wirbelsinterverfahren als auch
im Flammspritzverfahren Beschichtungen appliziert
werden koénnen, ohne die ausgewahlten Primersysteme
zu beschidigen.

Bau und Test eines Demonstratorbauteils

Mit diesem von WeserWind gefertigten und anschlie-
fend pulverbeschichteten Knotenbauteil sollte einer-
seits die Ubertragung des Pulverbeschichtungsverfah-
rens, andererseits auch die Wechsellastfestigkeit der
Beschichtung tGberprift werden (Abbildung 4.1.6.5).

Es konnte eine gleichmifliige Beschichtung mit einer
guten Oberflichenbeschaffenheit erzielt werden, aller-
dings versprodete das Beschichtungsmaterial in einem
nicht erwarteten Ausmaf. Insgesamt ist die Entwick-
lung eines PA12-basierten Pulverbeschichtungssystems
als erfolgreich zu bewerten, wenn auch noch weiterer
Entwicklungsbedarf besteht. Die sehr flexible aber we-
niger erprobte Flammspritz-Beschichtungs-Methode
stellt einen dufderst vielversprechenden Ansatz zur Be-
schichtung grofdvolumiger Bauteile dar.
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Abbildung 4.1.6.5 Demonstratorknoten im Wechsellast Priifaufbau
beim IWES

Vorbereitung einer Systemzulassung

Zunichst wird eine Einzelzulassung {iber einen Zertifi-
zierer, etwa DNV-GL angestrebt. Die bisher gewonnenen
Priifergebnisse (Bewitterungsbestiandigkeit nach DIN
EN ISO 4892-2 mit anschliefRender mechanischer Pri-
fung, Hydrolyse-Bestidndigkeit nach API 17 TR2 mit an-
schlieflender mechanischer Priifung, Warmealterungs-
bestandigkeit) werden dazu mit den durch Salzgitter
Mannesmann ermittelten Systempriifungen (u.a. Fall-
hammerprifmethode) kombiniert und vorgestellt, um
die System-Performance darzustellen und fehlende
Priifungen zu definieren.

Ressourceneffizienz

Zur Beurteilung der Ressourceneffizienz wurden die be-
einflussenden Faktoren (sowohl positiv als auch negativ
wirkende) fiir jeden Abschnitt im Lebenszyklus zusam-
mengestellt. Die Faktoren ,Deutlich erhohte Lebens-
dauer” und ,Weniger Wartungsfahrten“ werden als do-
minierend beurteilt. Eine ndahere Quantifizierung war
ohne Weserwind aber nicht méglich.

Literatur

[1] http://www.alpha-ventus.de

Verwertung

Als nichster Schritt wird die Zulassung des Systems als
Korrosionsschutz bei einem Zertifizierer angestrebt.

¢ Insbesondere Darstellung der Vorteile des Beschich-
tungssystems im Vergleich zu herkémmlichen Sys-
temen

* Prifungen und Nachweise auf Basis bestehender
Normen soweit verfiigbar

°  Weitere Zusammenarbeit von Evonik, TIB Chemi-
cals und Salzgitter Mannesmann fir die Zulassung

Obwohl seriengefertigte Jackets fiir Windenergieanla-
gen die wahrscheinlichste Anwendung darstellen, sind
auch weitere denkbar:

* Andere Offshore Strukturen (Olplattformen)
* Bojen und Signale

* Hafenanlagen

* Schiffsanbauteile

Bezliglich des Pulverbeschichtungsverfahrens sind
noch weitere Entwicklungsarbeiten notwendig, die aber
der Kommerzialisierung des Systems nicht im Wege
stehen sollten. Fiir erste Anwendungen bietet eine Be-
schichtung von Knotenbauteilen mit herkémmlichen
Beschichtungssystemen und nur die Beschichtung der
Rohre mit einer werksseitig aufgetragenen PA12-Lo6-
sung einen sehr guten Kompromiss, einen sehr grofien
Teil der Griindungsstruktur zu beschichten. Konstruktiv
wird dann darauf geachtet, keine Knotenelemente im
Bereich der Wechselwasserzone zu verwenden, sondern
nur Rohrsegmente. Beim Beschichten kann dadurch,
dass nur ein geringer Anteil lackiert werden muss, eine
deutlich effizientere Beschichtung gewihrleistet wer-
den. Mittelfristig bleibt es aber das Ziel, alle Bauteile vor-
beschichtet zu verwenden und nur den Schweiffnahtbe-
reich mit einem Nachiimhiillungssystem zu schiitzen.

[2] Dostalek,0.: Methoden und Techniken der Oberflacheninstandsetzung und -reparatur an Offshore-Windkraftanlagen AMBAU

Windservice GmbH, Bremen.
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4.1.7 Projekt KOWUB - Neuartige Korrosionsschutzsysteme
fiir warmgeformte Blechbauteile, FKZ 03X3560A

Einleitung

Warm umgeformte hoch feste Blechbauteile werden
zur Sicherstellung eines crashsicheren Leichtbaus von
der Automobilindustrie heute in groflem Umfang ein-
gesetzt. Sie ermoglichen eine deutlich hohere Festigkeit
und damit neue Konstruktionskonzepte mit héheren
Sicherheits- und Leichtbau-Anforderungen - unab-
dingbar zur Erreichung der CO,-Klimaziele. Somit ist
zuklnftig sogar von einem weiter steigenden Einsatz
warm umgeformter Blechbauteile auszugehen.

Der spezielle Fertigungsprozess bei der Warmumformung
(Abbildung 4.1.7.1) erfordert allerdings die Entwicklung
neuer Korrosionsschutzsysteme als Grundvoraussetzung
fiir sichere und wirtschaftliche Leichtbaukonstruktionen
aus warm umgeformten Stahlen. Ein grofier Teil der sich
heute im Einsatz befindlichen Warmumformteile sind
noch ohne eigenen Korrosionsschutz oder nur mit einer
Barriere-Schutzschicht versehen. Zukiinftig angestrebt
wird auch die Ausriistung mit Schichtsystemen mit ka-
thodischer Schutzwirkung. Der so deutlich verbesserte
Korrosionsschutz wird das Einsatzpotential von warm
umgeformten Blechbauteilen noch weiter erhohen. Mit
den neuen Schichtsystemen sollen auch Losungswege fiir
die Herausforderung der Fliissigmetall-Versprodung bei
Temperaturen im Bereich von 900°C aufgezeigt werden.

Direkte Warmumformung (einstufig)

Projektbeschreibung

In diesem Verbundvorhaben wurden hochkorrosions-
feste Schutzsysteme auf der Basis von Zn-Fe-(Al),
Zn-Fe(Mg) sowie Al-Fe-(X) mit hohen Fe-Gehalten fiir
Warmumformstihle erforscht. Dazu wurden speziel-
le Legierungssysteme hergestellt, die auch nach der
Warmumformung bei Temperaturen um 900°C einer-
seits durch die Opferwirkung des Zinks einen kathodi-
schen Korrosionsschutz der Bauteile tiber die Lebens-
dauer ermoglichen. Andererseits soll die notwendige
Einstellung des Legierungszustandes deutlich schneller
als bei konventionellen Legierungssystemen erfolgen,
wodurch kurze Prozesszeiten in der Ofenstrecke und
damit eine erhohte Ressourcenschonung und verbes-
serte Produktivitat ermoglicht werden.

Zur Erreichung dieser Ziele wurden beim Projektkoor-
dinator thyssenkrupp Steel Europe (tk SE) zwei vollig
unterschiedliche Beschichtungsverfahren untersucht:
das bereits lange industriell eingesetzte kontinuierli-
che Schmelztauchen und - in enger Kooperation mit
dem Fraunhofer-IWS - ein neuartiges PVD-Verfahren
(Physical Vapour Deposition). Beide Verfahren sollten
so ertiichtigt werden, dass sie unter industriellen Bedin-
gungen fiir ein gezieltes Schichtdesign im Bereich der
Warmumformung eingesetzt werden kénnen. Das opti-
male Legierungsdesign wurde in gemeinsamen Grund-

Erwarmung auf Warmumformung ‘-'L'":'m"ﬂm rt'm;
880-950° C — im gekiihiten Werkzeug — St

Abbildung 4.1.7.1 Schematische Darstellung des einstufigen Warmumformprozesses
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lagenuntersuchungen mit dem Max-Planck-Institut fiir
Eisenforschung (MPIE) erforscht. Die erzeugten neuen
Schichtsysteme wurden sowohl korrosions- als auch
verarbeitungstechnisch charakterisiert und optimiert.

In einem zweiten Schritt sollten die neuen Beschich-
tungsverfahren auf bei tk SE vorhandenen kontinuier-
lichen Bandversuchsanlagen umgesetzt werden, um
im kontinuierlichen Verfahren grofiere Mengen be-
schichteten Materials und entsprechend auch kleinere
Bauteile zu erzeugen. Damit sollten die verschiedenen
Schichtvarianten gemeinsam mit dem Projektpartner
Kirchhoff Automotive (KA) in praxisorientierten Verar-
beitungsversuchen validiert werden.

Ergebnisse

Im Rahmen des Projektes konnten mit beiden schicht-
technologischen Ansitzen interessante Ergebnisse er-
zielt werden.

® Schichttechnologie 1/Schmelztauchen: Durch die
breit angelegte Untersuchung von diversen bini-
ren und terniren Schichtsystemen (Fe-Zn, Fe-Zn-Al,
Fe-Al und Fe-Al-X (X= Mg, Mn, Si, ...) im Labor wurde
gezeigt, dass der Schmelztauchprozess nach wie vor
Potenzial zur Entwicklung neuartiger Schichtsyste-
me bietet. Jedoch konnten die im Rahmen des Pro-
jektes angestofienen Untersuchungen nicht in dem
Mafe vorangetrieben werden wie angestrebt, was
v.a. fir die materialintensiven anwendungstechni-
schen Untersuchungen gilt. Stattdessen wurde im

Metall-

Mttall- | zufuhr
zufuhr -

Rahmen des Projektes die Breite des Entwicklungs-
ansatzes deutlich ausgedehnt. Im Anschluss an das
Forderprojekt werden daher die gefundenen ziel-
fiihrenden Ansitze auf Basis der Schmelztauchver-
edelung im bei tk-SE Rahmen interner Projekte viel-
faltig weiterentwickelt.

* Schichttechnologie 2 / Dampfspritzen (2): ein Proto-
typ der neuen Hochleistungs-PVD-Quelle mit den
Komponenten Tiegel, Dtse und Kanal wurde kons-
truiert, gebaut und in einer Batch-Anlage erprobt.
Nach dem grundsitzlichen ,,proof of concept“ durch
diskontinuierliche Abscheidung von FeZn-Schich-
ten auf Blechproben im Labor wurden auch bereits
Zn-Mg-Schichten dargestellt. Parallel dazu wur-
de die Metallzufiihrung entscheidend weiterent-
wickelt und das Verfahren erstmals im kontinuier-
lichen Prozess realisiert. Die bei tk SE vorhandene
Bandpilotanlage wurden mit diversen Umbauten
ausgestattet und erfolgreich mit der neuen Hoch-
leistungs-PVD-Quelle im kontinuierlichen Prozess
anhand von Zink basierten Schichtsystemen er-
probt.

Im Rahmen der anwendungstechnischen Untersuchun-
gen wurde bei KA ein Versuchswerkzeug fiir die Warm-
umformung gebaut, mit dem auch kleinere Probebleche
praxisnah verarbeitet werden kénnen.

Unmittelbarer Nutzen des Projektes bei erfolgreicher
Umsetzung sind neuartige effiziente Losungen fiir den
Korrosionsschutz von Karosseriekonzepten auf Ba-
sis der Warmumformung als wesentliche Vorausset-

Abbildung 4.1.7.2 Schematische Darstellung der neuen PVD-Hochleistungsquelle; der ungefahre Einbaubereich der Quelle in der Bandver-

suchsanlage wird durch das blaue Quadrat auf dem Foto angedeutet
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zung dafiir, dass sich solche ressourcen- und klima-
schonende Fahrzeug-Leichtbaukonzepte durchsetzen
konnen. Weitere Vorteile sind die Einsparung von Res-
sourcen und die Effizienzerhohung bei der Fertigung
der warmumgeformten Bauteile, z.B. durch Einsparung
von Ofenliegezeiten. Hierdurch kann ein weiterer Bei-
trag zum Life-Cycle Assessment (LCA) neuer Fahrzeug-
konzepte erreicht werden. Allerdings sind bei Projekt-
abschluss noch keine quantifizierten Bewertungen der
Beitrdge zur Ressourceneffizienz moglich.

Verwertung

Das Projekt wird in diversen tiberwiegend bei tk SE er-
folgenden Nachfolgeaktivititen weitergefiihrt:

e Uberfiihrung des modifizierten Schmelztauchpro-
zesses in den Pilotmafistab, besonders vielverspre-
chende Ansitze sollen in Betriebsversuche tiber-
fiihrt werden.

°  Weiterentwicklung der Hochleistungs-PVD-Quelle in
einer kontinuierlichen Bandversuchsanlage (300 mm
Bandbreite) fiir die kontinuierliche Beschichtung

¢ Herstellung von Demonstrator-Bauteilen und Be-
wertung

¢ Durchfiihrung von Wirtschaftlichkeitsbetrachtungen
(speziell auch zu Ressourcen-Einsparungen und LCA)

Das im Rahmen des Vorhabens erforschte neuarti-
ge PVD-Verfahren ,Hochtemperatur-Dampfspritzen®
ist besonders innovativ. Es stellt schon fiir sich alleine
einen Prozess mit hohem Entwicklungspotential fiir
neue Produkte da, welcher auch aufierhalb des Gebie-

tes der Warmumform-Schichten und sowohl innerhalb
als auch aufierhalb der Stahlindustrie eingesetzt werden
kann. Somit hat neue Beschichtungsverfahren ein deut-
lich grofieres Anwendungsfeld, als im Rahmen des Pro-
jektes ausgelotet werden konnte. Im Rahmen des Pro-
jektes war es moglich, dieses Verfahren erstmals in einer
kontinuierlichen Beschichtungsanlage fiir Metallband
im Pilotmafistab zu realisieren. Damit soll es jetzt gezielt
auf seine Aufskalierbarkeit auf einen kontinuierlichen
Prozess im industriellen Mafistab hin getestet werden.

Das hier weiterentwickelte Beschichtungsverfahren
bietet die Moglichkeit, einer vollig neuen Produktions-
technik zum Durchbruch zu verhelfen und damit ei-
nen wichtigen Technologievorsprung in der deutschen
Stahlindustrie auch langfristig zu sichern. Eng mit den
Entwicklungen der Produktionstechniken sind innova-
tive Produkte verkntipft. Nur wenn eine Umsetzung auf
wirtschaftlichem Wege denkbar ist, macht es Sinn, Pro-
duktansatze voran zu treiben, die auf einem konventio-
nellen Produktionsweg nicht vorstellbar sind. Aus die-
sen Griinden wurde als Nachfolgeaktivitiat zu diesem
Projekt zeitnah nach Ende des Forderprojektes ein bila-
terales Projekt von tk SE und der Fraunhofer-IWS Pro-
jektgruppe in Dortmund gestartet, in dem der techno-
logische Ansatz des Dampfspritzens weiterentwickelt
wird. Zudem werden bei tk SE interne Entwicklungen
in Richtung von Produkten (beschichtete Feinbleche)
auf Basis dieser Technologie vorangetrieben. Klares Ziel
all dieser Aktivititen ist die wirtschaftliche Industriali-
sierung des Verfahrens auf einer Stahlbreitbandverede-
lungsanlage.
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4.1.8 Projekt VOKos - Effizienzsteigerung durch verfahrenstechnisch
optimierende Korrosionsschutzkonzepte in Verbrennungsanlagen
mit heterogenen Festbrennstoffen, FKZ 03X3589A

Einleitung

Die Korrosion rauchgasbertihrter, metallischer War-
metibertragerrohre ist ein bestimmender Faktor fiir die
Effizienz, d.h. Wirkungsgrad, Verfiigbarkeit und Wirt-
schaftlichkeit von Anlagen zur Verbrennung hetero-
gener Brennstoffe (inkl. Abfille). Die Korrosion tritt in
diesen Anlagen im Wesentlichen in drei Bereichen des
Kessels auf: im oberen Bereich des 1. Zuges, etwas unter-
geordnet im Eintritt in den 2. Zug und besonders im Be-
reich der konvektiven Uberhitzer (i.d.R. in Vertikalkes-
seln im Eintritt 3. Zug; in Horizontalkesseln im vorderen
Bereich des 4. Zuges, siehe Abbildung 4.1.8.1).

Abbildung 4.1.8.1 Kessel mit Korrosionsbereichen (rot)

Korrosion und Belagsbildung, die bei der Hochtempera-
tur-Korrosion untrennbar miteinander verbunden sind,
verursachen fiir die Summe der Anlagen jahrlich Kosten
von dreistelligen Millionen-Euro-Betragen. Anfang der
1960-er Jahre (z.B. [1]) wurde bereits mit der systemati-
schen Forschung in diesem Problemfeld begonnen. Eine
zufriedenstellende Losung konnte jedoch bisher noch
nicht erarbeitet werden. Zwar konnte durch die Ver-
wendung von Nickelbasislegierungen (z.B. Alloy 625) fiir
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die Verdampferwinde eine gute Standzeit von teilweise
bis zu 8 Jahren erreicht werden, jedoch ist in den Anla-
gen, in denen die Uberhitzer-Korrosion hoch ist, in den
letzten 50 Jahren noch kein geeignetes Material gefun-
den worden. ,Geeignet” bedeutet hier, dass eine wirt-
schaftliche bzw. betriebstechnisch umsetzbare Losung
nicht einmal ansatzweise gefunden wurde. Die an den
Verdampferwianden, d.h. bei Rohrwand-Temperaturen
bis etwa 300 °C, eingesetzten verschiedensten metalli-
schen Werkstoffe sind bei den héheren Temperaturen
der Uberhitzer (UH) von 400 bis 500 °C nicht mehr sta-
bil gegen Korrosion. Nicht-metallische, zumeist sprode
Stoffe, konnen im harten Temperaturwechselbetrieb
der Anlagen (insbesondere durch Online-Reinigungen)
keine ausreichende Standfestigkeit erreichen.

Bisherige Laborversuche haben belegt, dass offensicht-
lich die Laborbedingungen die realen Korrosionszu-
stinde nicht richtig wiedergeben. Um Laborversuche
tiberhaupt erfolgreich, d.h. realititsnah, durchfiihren zu
konnen, miissen die Randbedingungen fir die Versuche
zuverlassig verstanden sein. Dazu miissen erweiterte
Kenntnisse iiber die korrosionsverursachenden Spezies
und das lokale Mikroklima im Belag erlangt werden, um
zukiinftig mit Labor- bzw. Technikumsversuchen un-
terstiitzende Arbeiten durchfithren zu kénnen.

In bisherigen Arbeiten wurde belegt, dass neben den
Temperaturmilieus nicht die Gasphase (HCIl etc.) die
Korrosion mafdgeblich beeinflusst, sondern chloridische
Partikel die wesentliche Ursache darstellen. Diese konn-
ten in Anzahl-, Gréfien- und Massenverteilung sowie in
ihrer chemischen Zusammensetzung bereits bestimmt
werden. Neben den werkstofftechnischen Wechselwir-
kungen muss auch die Beeinflussbarkeit dieser Partikel
durch verfahrenstechnische Maffnahmen untersucht
werden, um das Korrosionspotential zu reduzieren.

Zur Bearbeitung des Projektes wurde ein Team gebil-
det, zu dem neben dem Koordinator GKS-Gemein-
schaftskraftwerk Schweinfurt GmbH, die Partner Lehr-
stuhl fiir Experimentalphysik der Universitdt Augsburg,
LEAT-Lehrstuhl fiir Energieanlagen und Energiepro-
zesstechnik der Universitit Bochum, bifa Umweltins-
titut GmbH, Dechema-Forschungsinstitut (DFI), SAR
Elektronic GmbH und das Institut fiir Energie- und

Umwelttechnik (IUTA) (mit Zuarbeit der Ingenieurbii-
ros Weghaus und Benker) gehorten.

Projektbeschreibung

Das Vorhaben ist im Wesentlichen in drei Teilprojekte
untergliedert:

1) Messungen und Berechnungen zu Feuerung und
Kessel

2) Uberhitzer- und Werkstoffuntersuchungen

3) Gesamtmodellierung.

Eine genaue Charakterisierung der korrosiven, partiku-
laren Phase wird mittels exakter Vermessung in Feue-
rung und Kessel vorgenommen. Dabei kann auf die
Erfahrungen aus zwei entwickelten Partikelmessver-
fahren zurtickgegriffen werden. Deuerling et al. [2] und
Nordsiek et al. [3] haben bereits die bimodale Verteilung
und chemische Zusammensetzung der Partikel in vier
verschiedenen Anlagen vom Feuerraum (bei etwa 1.200
°C) durch die Kesselziige bis zum 4. Zug (bei etwa 350 °C)
in MVA offengelegt. Die Unterschiede zwischen korrosi-
onsarmen und korrosionsreichen Anlagen zeigten sich
nicht in den bimodalen Verteilungsmaxima, sondern in
dem Partikelminimum dazwischen. Dort war der Unter-
schied augenscheinlich in der Struktur der Partikel zu
erkennen: in den korrosionsreichen Anlagen konnten
stark agglomerierte Nanopartikel gefunden werden. Al-
lerdings erlaubte es die verwendete Messmethode nicht,
die Partikel zuverlidssig einzeln zu untersuchen, da sie
im Wesentlichen als deformiertes Gemenge vorlagen, in
dem auch Kondensate (z.B. KCl und NaCl) abgeschieden
wurden. Mit dem von IUTA im Rahmen dieses Projek-
tes verwendeten Messverfahren konnen durch eine iso-
kinetische und isotherme Probenahme direkt im Kessel
einzelne Partikel auf Prallplatten und Membranfiltern
weitgehend ohne Kondensationsartefakte und Verluste
durch Umlenkungen aufgefangen und analysiert wer-
den [4, 5, 6]. Durch Entnahme unter trockner Verdin-
nung und anschieflende Handhabung unter trockenen
Bedingungen wird vermieden, dass beispielsweise Salze
durch die Aufnahme von Feuchtigkeit ihre Morphologie
dndern und auf einem Substrat kaum noch zu detektie-
ren waren. Erginzende Simulationen der Ladungsver-
teilung von Partikeln bis zu einem Durchmesser von
1 um zeigten, dass eine elektrostatische Aufladung der
Partikel, wie sie im Kessel auftreten kann, keinen signi-
fikanten Einfluss auf die physikalisch-chemischen Ef-
fekte im Rahmen der Korrosion haben kann. Parallel
zu den Partikeln wurde die Gasphase (O,, H,0, HCI, SO,

CO, CO,, NO,, NHj;) analysiert, um Wechselwirkungen
systematisch beurteilen zu konnen.

Insgesamt liefert die Analyse der neugewonnen, detail-
lierteren Partikeldaten eine deutlich bessere Informati-
on Uber die Partikel, insbesondere tiber die korrosions-
relevante mittelgrofle Fraktion von 1 - 25 um. Hier zeigt
sich ein deutlicher Unterschied insbesondere im Chlor-
gehalt zwischen zwei vermessenen Anlagen mit korro-
sionsarmen und korrosionsreichen Milieus.

Um die Beeinflussung der Partikel durch die Feuerung
zu bewerten, wurde ein Verhaltensmodell der Partikel in
Feuerung und Kessel erstellt. Im Bereich der Feuerung
wurden zum einen ein die Mechanik der Bettbewegung
berticksichtigendes DEM-(Discrete Element Methode)
Modell des LEAT und das instationire Java-Modell ,,Com-
bAte” von GKS mit Messungen von Schichthéhen und
Temperaturen im Brennbett validiert und verbessert, so
dass zusammen mit den Partikelmessungen von bifa und
IUTA eine Freisetzung der korrosiven Partikel berechnet
werden konnte und diese in einer weiteren Modellierung
(IUTA, Weghaus, Benker, LEAT - CFD ergénzt um Mul-
timomentenmethode) das Verhalten (Agglomeration,
Kondensation, Reaktion und elektrostatischer Wechsel-
wirkung) der Partikel auf dem Weg durch den Kessel vor-
hersagbar machen. Unterstiitzt wurden diese Berechnun-
gen durch die von der Universitit Augsburg bestimmten
Stoffdaten zur Reaktionskinetik der Sulfatierung der
korrosiven Chloride (insbesondere NaCl, KCI, PbCl,, und
CaCl,). Ferner wurden die Zustinde in Feuerung und Kes-
sel auf die Korrosion durch Korrosionsmessungen (Leit-
wertmessung und Impedanzspektroskopie) festgehalten
und der Einfluss der Luftmengenverteilung und Rostge-
schwindigkeit auf die Korrosion untersucht. Turbulenz
und Strahlung wurden von LEAT direkt im Kessel gemes-
sen und konnten als Vergleichsgrofien zu den CFD-Si-
mulationen verwendet werden. Die Auswertung der Be-
triebsdaten mit multivariaten Analysemethoden und die
Feuerungs- und Kesselberechnung mittels ,,CombAte*“
und ,Boiler-Designer” sowie die OPC-Kopplung mit der
realen Anlage lieferten die weitere Verbindung von realer
Anlage und Simulation. Durch die OPC-Kopplung konn-
te ,rickwirts“ die korrosive Belagsdicke online berech-
net werden.

a) Uberhitzer- und Werkstoffuntersuchungen

Unter Verwendung der im vorigen Abschnitt ermittelten
Daten wurden die Betriebsparameter der Anlage (Luft-
mengenverteilung und Rostdynamik) variiert und mit
den Daten der Korrosionssonde korreliert. Um einen
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werkstofflichen Losungsansatz zu untersuchen, wurden
gegeniiber dem allgemein verwendeten 16Mo3 alterna-
tive Uberhitzer-Rohr-Werkstoffe eingesetzt. Es hat sich
gezeigt, dass thermisch nachbehandelte Werkstoffe (z.B.
uber Brenner oder induktiv) eine deutliche hohere Resis-
tenz gegen HT-Chlor-Korrosion haben, so dass in diesem
Projekt der Nickelbasis-Werkstoff (Alloy 625) und auch
ein Chrom-Aluminium-Silizium-Werkstoff ebenso wie
zwei thermisch gespritzte Schichten (nach Herstellervor-
gaben) getestet wurden. Die Belagsschichten, die sich im
Betrieb auf den Uberhitzerrohren gebildet haben, wur-
den mittels Rontgenfluoreszenzanalyse (RFA) und par-
tiell mit Phasenanalyse untersucht.

In Laborofen der Universitit Augsburg wurden unter-
schiedliche Chloride auf Stahlsubstraten in einer simu-
lierten Rauchgasatmosphire untersucht. Hier zeigte
sich, dass die Chlorfreisetzung empfindlich von weite-
ren Belagsbestandteilen bestimmt wird, die z.B. wie Ei-
senoxide katalytisch wirksam sind. Erstaunlicherwei-
se ist eine hohe Chlorfreisetzung nicht notwendig mit
einer starken Korrosion verkniipft, moglicherweise, da
sich das Verhaltnis von freigesetztem Cl,zu HCI dndert.

In Labordfen des DFI wurde der Einfluss unterschiedli-
cher Chloridfrachten, Belige und Gaszusammensetzun-
gen auf Stahlsubstraten in verschiedenen simulierten
Rauchgasatmosphéren untersucht. Es zeigte sich auch
hier, dass der Chlorangriff von weiteren Belags- und
Umgebungsbestandteilen beeinflusst wird. Insbeson-
dere niedrige Sauerstoffpartialdriicke lassen eine starke
Korrosion der Anlagen simulieren. Fiir diese niedrigen
Sauerstoffpartialdriicke im Belag spricht auch, dass sich
wihrend der Versuche bereits abreagiertes K,SO, aus
Anlagenbeldgen bei der Aufbringung im Laborversuch
tiefer im Belag wieder in KCl umwandelt.

b) Gesamtmodellierung

Die Gesamtmodellierung erfolgte durch Zusammenar-
beit aller Projektpartner unter der Koordination des GKS.
Mit den Erkenntnissen aus den vorigen Arbeitspaketen
wird die Freisetzung der Schadstoffe aus dem Brennbett
sowie in den Feuerraum und das Verhalten im Kessel sehr
gut beschrieben. Alle in den vergangenen Teilprojekten
als relevant detektierten chemischen und physikalischen
Einflussgroflen konnten in partielle Modelle integriert
werden. Durch die Modellierung von der Beschickung
des Rostes {iber den Feuerraum bis zum Uberhitzerrohr
kann eine grundlegende Verbindung zum Korrosions-
fortschritt am Uberhitzerrohr hergestellt werden. Neben
der Stofftransportkinetik (u.a. Partikelbewegung und -
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verhalten) geht dabei auch die Reaktionskinetik ein. Er-
ganzt wird die Summe der Teilmodelle durch eine Ana-
lyse zur Quantifizierung der Korrosionsvorginge unter
dem Einfluss der Prozessparameter.

Ergebnisse

In der Zusammenarbeit mit den Projektpartnern erga-
ben sich folgende wesentliche nutzbare Ergebnisse:

° Berechnungsprogramm fiir Beschicksysteme in
Feuerungsanlagen fiir heterogene Brennstoffe - da-
raus resultieren u.a. ein Entwicklungspotential fiir
Berechnung und den Betrieb derartiger Anlagen so-
wie insbesondere die Verbesserung der Feuerungs-
leistungsregelung,

° Optimiertes Modell fiir die Berechnung von Feue-
rungen und Kesseln sowie die Kopplung der Model-
le mit realen Anlagen - daraus resultieren Verbesse-
rungen fiir die Auslegung von Neuanlagen und den
Betrieb von bestehenden Anlagen,

° Daten zur Turbulenz der Strémung und Wirme-
strahlung in Kesseln - daraus resultieren bessere
Randbedingungen fiir CFD-Simulationen,

® Probenahmesystem zur weitgehend artefaktfreien
Partikelprobenahme - daraus resultieren neue Mog-
lichkeiten zur Forschung auf dem Gebiet der Aero-
sole bei hohen Temperaturen,

® Nachweis deutlicher Unterschiede zwischen korro-
sions- und nicht-korrosionsbetroffenen Anlagen im
Bereich der mittelgrofRen Partikel (0,5 - 15 um) (sie-
he Abbildung 4.1.8.2).

* Vereinfachte Momentenberechnung fiir die Be-
schreibung des Verhaltens von Partikeln bei ho-
hen Temperaturen - daraus resultieren vereinfach-
te, vergleichende Betrachtungen als Ergdnzung zu
komplexen Stromungssimulationen,

° Daten zur Partikelabscheidung an Uberhitzerrohren
- daraus resultieren Grundlagen zur Menge und Zu-
sammensetzung der korrosionsrelevanten Spezies,

® Modell zur Beschreibung der Prozesse in Belag und
an der Korrosionsfront des Uberhitzerrohres - da-
raus resultiert ein Verstdndnis fiir den Korrosions-
prozess, woraus Optimierungsansatze fiir die Kessel-
auslegung und den Kesselbetrieb abgeleitet werden
koénnen (siehe Abbildung 4.1.8.3).

® Verbesserte Vorgaben fiir Laborexperimente zur
Korrosion - daraus resultieren Normungsvorschlige
fir belastbare experimentelle Laboruntersuchun-
gen zur Gewinnung von Daten zur Werkstoffresis-
tenz in der einschldgigen Atmosphére

Ma sse nanteil

— O
m C|

 Cu

' T e 1
10% ‘f L!_i_!—I A :.':'_l: 5_'.:';_-\ ]
N

Mas s enk onzentrentration [mg/m® iN]
Q

aT4
iz
021
032
049
077
125
198

Partikelgrébenklasse [pm]

Massenkonzenireniralion [mgim® iM]

Abbildung 4.1.8.2 Partikelverteilung und -zusammensetzung im 3. Zug (korrosionsarme Anlage oben)

¢ Erweiterte Modellvorstellungen zur Korrosion - da-
raus resultiert ein besseres Verstindnis der Korro-
sionsprozesse mit der Moglichkeit rauchgasseitige
Korrosion in realen Anlagen zu vermeiden.

Wihrend sehr gute partielle Modelle entwickelt und va-
lidiert werden konnten, war es im Rahmen des Projektes
nur teilweise moglich, diese zu einem integralen Modell
zusammenzufiihren, so dass ein vollstindiges Gesamt-
modell noch nicht erstellt werden konnte.

Durch die neuen Erkenntnisse konnten Hilfsmittel er-
arbeitet werden, wie die Performance der Anlagen opti-
miert werden kann. Dies beginnt mit der in diesem Pro-
jekt erstmals erreichten Moglichkeit, die Beschickung
mathematisch zu beschreiben und dadurch der Vermei-
dung von Rostiberschiittungen (Mehrdurchsatz in den
Anlagen mit Effizienzsteigerungen bis zu 5 %). Dariiber
hinaus wurden verbesserte Vorgaben fiir Labor-Korro-
sionslaboruntersuchungen (veridnderte Sauerstoffpar-
tialdriicke) erarbeitet und ein Auslegungsdiagramm fiir
Anlagen mit der Vermeidung von Korrosion bestimmt.

Durch die damit erreichte Steigerung des elektrischen
Wirkungsgrades bis ca. 3 % bzw. Einsparung von War-
tungs- und Instandhaltungskosten (Reduzierung der
Rohrstahl-Ressourcen bis zu 50 %), ist die Bedeutung
des Projektes fiir die Praxis beachtenswert.

Verwertung

Die Nutzung der Simulationsmoglichkeiten fiir die Feu-
erung (insbesondere die Beschickung), kann zu einer
verbesserten Feuerungsleistungsregelung mit energeti-
schen Effizienzsteigerungen fiihren, was durch Anbieter
dieser Technologien (wie Projektpartner SAR) zu einem
erhohten Umsatz genutzt werden kann (technologieof-
fen auch far andere Anbieter nutzbar).

Das Verstindnis der Korrosion mit einem Fokus auf die
Abreaktion der korrosionsverantwortlichen Partikel in
den Flugstiuben kann zu einer sichereren Auslegung
fihren, was von allen Anlagenbauern genutzt werden
kann. So kann zukiinftig entweder die Korrosion von
Uberhitzern bei gleichen Dampfparametern gesenkt
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Abbildung 4.1.8.3 Schweinfurter - Korrosionsdiagramm

werden (hohere Ressourceneffizienz) oder bei hoheren
Dampfparametern und gleicher Korrosionsrate eine
bessere Energieausnutzung erfolgen (h6here Energie-
effizienz).

Fiir die weiteren Forschungen auf dem Gebiet der Kor-
rosion wurde nachgewiesen, dass bisherige Laborpara-
meter ungeeignet sind und durch die im Projekt ge-
fundenen ersetzt werden miissen. Dies kann zu einer
deutlichen Verbesserung in der Korrosionsforschung
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4.1.9 Projekt Vantom - Neuartige, ressourceneffiziente Korrosionsschutz-
systeme gegen kombinierten Schwefel- und Natriumvanadat-Angriff in
Anlagen zur Gewinnung von Energie und Vorprodukten aus Reststoffen,

FKZ 03X3579A

Einleitung

Angesichts der weltweiten Verknappung von Rohstof-
fen geraten bisher nicht ressourceneffizient genutzte
Energietriger wie beispielsweise Raffineriertickstinde,
Olschlimme oder Olsande ins Blickfeld als mogliche
Ausgangsstoffe fiir die chemische Industrie. Das Haupt-
problem bei der Nutzung dieser Schwerstolfraktionen
als Energietrager ist Uiblicherweise die starke Schwe-
fel- und Schwermetallbelastung. Trotzdem werden sie
derzeit primir fir zwei Anwendungen verwendet: Zum
einen werden sie bei hohem SO,-Ausstof$ in Schiffsdie-
seln auflerhalb der Zwolfmeilenzone verfeuert, zum an-
deren konnen sie iber partielle Oxidation in Synthese-
gas verwandelt werden, einem idealen Ausgangsstoff fiir
die chemische Industrie. Dieser Weg ist in vielerlei Hin-
sicht vorteilhaft; jedoch zeigen die Anlagen hiufig nach
weniger als einem Jahr Laufzeit grofie Schiaden in Form
von Durchbriichen. Die Werkstoffe halten dem ho-
hen Schwefelwasserstoff-Gehalt im Synthesegas nach
der partiellen Oxidation und den Schlacke-Ablagerun-
gen durch die Schwermetallverunreinigungen schlicht
nicht stand. Deshalb miissen die eingesetzten Abhitze-
kessel mangels eines wirksamen Korrosionsschutzkon-
zepts hdufig nach weniger als 10.000 Betriebsstunden
kostenintensiv getauscht werden. Die Folge sind nicht
nur Anlagenstillstinde, sondern auch die Vergeudung
von Ressourcen sowohl auf der Werkstoffseite (ca. 40 t
Stahl pro ausgetauschtem Abhitzekessel) als auch be-
zlglich der fiir den Prozess aufgewendeten Energie,
denn besonders das Anfahren der Anlagen ist mit einem
erhOhten Energieverbrauch sowie erhohten Emissio-
nen und Belastungen verbunden.

Projektbeschreibung

In einem gemeinsamen Projekt der Firmen Yara
Brunsbiittel, Borsig, Air Liquide und der Arbeitsgrup-
pe Hochtemperaturwerkstoffe des DECHEMA-For-
schungsinstituts (DFI) wurde ein wirkungsvolles Korro-
sionsschutzkonzept fiir kostengiinstige niedriglegierte
Werkstoffe fiir derartige Anlagen zur Gewinnung von
Energie und chemischen Vorprodukten aus Reststof-
fen entwickelt. Hinsichtlich des Korrosionschutzkon-

zepts wurden zwei Wege verfolgt. Zum einen die Un-
tersuchung des Einsatzes von Additiven, zum anderen
die Entwicklung von auf den Korrosionsangriff mafi-
geschneiderten Beschichtungen. Die Festlegung und
Bewertung von moglichen Additiven erfolgte durch
das Dechema-Forschungsinstitut (DFI) auf Grundla-
ge thermodynamischer Berechnungen. Parallel stellte
die Aufklarung des Korrosionsmechanismus einen we-
sentlichen Teil des Projektes dar, da mit dem Verstiand-
nis auch dessen Beherrschung einhergeht. Insbesonde-
re bieten die Schadensfille der Vergangenheit und die
wahrend der Projektlaufzeit auftretenden Schiden die
Moglichkeit den Korrosionsfortschritt mit den Einfluss-
parametern wie Temperaturfithrung, Gasstromungs-
geschwindigkeit, Warmeiibertragung und Kiihlung zu
korrelieren. Auf Grundlage des erarbeiteten besseren
Verstdndnisses der Ursachen und Wirkung der verschie-
denen Einflussparameter konnte dann die Beschich-
tung bzw. der Additiveinsatz gezielt optimiert und der
Bereich eingegrenzt werden, um den extremen Korro-
sionsbedingungen entgegen zu wirken. Die klassischen
Hochtemperaturkorrosionsschutzschichten auf Basis
von Al oder Cr bieten keinen Schutz vor Vanadat-kor-
rosion. Vielversprechender ist der Ansatz Silizium in der
Randzone anzureichern. Auch die reaktiven Elemente
Mg oder Ca konnen direkt an der Werkstoffoberflache
wirken. Wenn NaVO3 auftritt, kénnen sich die Mg- und
Ca-Oxide damit verbinden und das Auftreten fliissiger
Phasen verhindern bzw. hinauszégern. Daneben ha-
ben sich in oxidierender Atmosphére bei Untersuchun-
gen am Dechema Forschungsinstitut Karbidschichten
als sehr widerstandsfihig gegen Vanadatkorrosion er-
wiesen [1]. Daher wurden auch Karbidschichten insbe-
sondere Chromcarbidschichten untersucht, die mittels
Diffusionsverfahren aufgebracht werden konnten. Bei
der Applikation von Korrosionsschutzschichten sollten
die klassisch bereits eingesetzten Stdhle weiterhin ver-
wendet werden. Der Grundwerkstoff weiterhin wurde
gemifd den mechanischen Anforderungen ausgewahlt
und die Schutzschicht im Hinblick auf die Korrosions-
bestindigkeit optimiert. Eine wirksame Beschichtungs-
mafinahme bestand in der Anreicherung der fiir den
Korrosionsschutz wirksamen Elemente in der Oberfla-
chenzone des eingesetzten Werkstoffs. Dies kann tiber
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Diffusionsverfahren realisiert werden. Mit Hilfe des
Pulverpackverfahrens wurden die einzudiffundieren-
den Elemente auf der Werkstiickoberfliche abgeschie-
den und konnten tiber Festkorperdiffusion zu der er-
winschten Anreicherung in der Werkstoffrandzone
fihren. Die Dicke der Diffusionsschichten liegt je nach
Erfordernissen und Werkstoff in der Regel zwischen
30um und 300um. Eine weitere Variante der Diffusions-
schichten ist das Slurry Coating, das auch in der Anla-
genindustrie seine Anwendung findet und fir die gro-
Ren Abhitzkessel als besser geeignet eingeordnet wurde.
Hierbei wird klassisch meist eine Emulsion Binder und
Aluminiumpulver auf die zu beschichtenden Werk-
stlickoberflache aufgetragen und einer Warmebehand-
lung unterzogen. Bei Temperaturen oberhalb von 600°C
erfolgt wahrend einer Glihdauer von einigen Stunden
eine Eindiffusion der metallischen Elemente aus dem
Slurry in die Werkstoffrandzone. Es wurde untersucht,
wie sich Al- und Si-reiche Schichten durch dieses Ver-
fahren aufbringen liefen, dabei wurden giftige Verbin-
dungen wie Chromphosphate ausgeschlossen, die in
herkdmmlichen Beschichtungen verwendet werden.
Die meisten technischen Losungen fiir den Korrosions-
schutz bei hohen Temperaturen gehen von der Aufbrin-
gung einer Schutzschicht vor dem betrieblichen Ein-
satz aus. Im vorliegenden Projekt wurde jedoch auch
die Moglichkeiten eines Korrosionsschutzes bei beste-

Vanadiumreiche Zone

henden ,,Alt“-Anlagen ausgelotet werden bzw. wihrend
des laufenden Betriebs untersucht und entwickelt wer-
den. Zunichst wurde das vielversprechendste System
im Betrieb bei Yara getestet werden, hierbei stand Lur-
gi fiir verfahrenstechnische Fragen zur Verfiigung. Ins-
besondere musste geklart werden, an welcher Stelle die
Beschichtung aufgebracht werden musste. Nach dem
Betriebsversuch erfolgte die Zerlegung und Inspektion
einer Rohrwendel bei der Fa. Borsig (Yara/Borsig) mit
anschlieflender Untersuchung der Riickstinde und der
Korrosionsprodukte (DFI). Das Ziel war, die Abhitzekes-
sel auch nach der Fertigstellung beschichten zu kon-
nen. Neben dem Diffusionsverfahren sind z.B. das ther-
mische Spritzen und das Auftrag-schweifien geeignete
Methoden zur Applikation von Schutzschichten, die je-
doch in den Rohrwendeln eines Abhitzekessels nicht
eingesetzt werden konnen und daher ausgeschlossen
wurden. Mit der Anwendung der vorgesehenen Dif-
fusionsmethoden konnten technisch und wirtschaft-
lich realisierbare Moglichkeiten geschaffen werden,
um entsprechend wirkungsvolle Schutzschichten in
bestehenden Anlagen aufzubringen. Die Wirksamkeit
der Beschichtungen wurde zunichst in Laborversu-
chen untersucht. Parallel musste an einem Abhitzekes-
sel gepriift werden, welcher Bereich beschichtet wer-
den muss. Dies geschah durch eine Untersuchung an
den Rohrwendeln zur Bestimmung/Eingrenzung des

Salz Belag

Oxid- und
Sulfidwachstu

Sulfidation front
Rich in Ma, Cr, Fe
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Abbildung 4.1.9.1 zeigt den Querschliff des Korrosionsangriffs auf einen 18% Cr-Stahl bei gleichen Vanadatsalzbelagen (Na,S0,/V,05
(40 gew.%)) nach 100h bei 600°C; einmal bei hohen Sauerstoffpartialdriicken (links) sowie bei reduzierender Atmosphire mit H,S rechts.
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geschidigten Bereichs (Yara, Borsig). Es war zu kléren,
wie solch ein Beschichtungsprozess mit standardmaflig
durchgefiihrten Beizvorgingen und Warmebehandlun-
gen kombiniert werden konnte (Borsig/Yara), um beste-
hende Anlagen nachzuristen bzw. die Beschichtung im
Betrieb erneuern zu kénnen. Eine Aufgabe der Firma Air
Liquide war die Einschdtzung der Umsetzung und wirt-
schaftlichen Machbarkeit der Beschichtung sowie tech-
nischen Ubertragbarkeit auf andere Prozesse und neue
Technologien. Am Ende des Projekts fand bei Yara ein
Betriebsversuch mit Beschichtungen statt.

Die Projektpartner haben ein besseres Verstindnis der
wihrend der partiellen Oxidation ablaufenden Korro-
sionsmechanismen erzielt und mit der wissenschaft-
lichen Gemeinschaft diskutiert. Fiir eine tiefgehende
Diskussion wird auf vier Publikationen in wissenschaft-
lichen Zeitschriften verwiesen [2-5]. Die Korrosionsbe-
dingungen wurden auf die Einfllisse der Partialdriicke
sowie der Rohélzusammensetzungen erweitert.

Diese erweiterten Untersuchungen kénnen auch in an-
deren Industriezweigen mit dhnlichen Korrosionspro-
blemen, die z.B. durch Schwerdle, die V enthalten, in
Schiffsmotoren oder Flugzeugturbinen verursacht wer-
den, Anwendung finden. Auch bei der direkten Kohle-
vergasung sind die Ergebnisse nutzbar.

Eine Losung fiir den iberwiegenden Korrosionsangriff
wurde gefunden. Alternative Materialien miissen ge-
niigend Cr oder Al enthalten. Aus Kostengriinden ist
es sinnvoll billigere Materialien mit geringem Cr-Ge-
halt mit Al-haltigen (gegen Sulfidierung) und Si-halti-
gen (gegen Vanadium induzierte Korrosion) Schichten
zu versehen. Eine Kombination von beiden Elementen,
aufgebracht die durch die Slurrymethode, wurde ent-
wickelt. Dort, wo keine Coatings moglich sind, wird die
Zugabe von MgO empfohlen.

Die wichtigste und zugleich niitzlichste Errungenschaft
fir die Industriepartner war die Entwicklung einer Be-
schichtungsroute flir einen ganzen Wirmetauscher
(Abbildung 4.1.9.2). Coatings wurden im industriellen
Mafdstab mit der Slurrymethode aufgebracht. Diese ist
sehr kostengiinstig und an den REACH-Standard ange-
passt. Auch fiir die wissenschaftlichen Partner sind die-
se Ergebnisse von sehr grofler Bedeutung, da es gelun-
gen ist innerhalb kiirzester Zeit eine Beschichtung vom
Labormafistab in eine industrielle Fertigung zu tiber-

fihren. Die Organisation und die Koordination eines
solchen Prozesses sind auch fiir andere Verfahren und
deren Aufskalieren von Bedeutung.

Alle diese Erfolge reduzieren durch Erhéhung der Le-
bensdauer der Warmetauscher die Materialkosten fiir
deren Produzenten und Nutzer. Die Anwendungsge-
biete fiir solche Warmetauscher konnen ebenfalls aus-
geweitet werden. Die Beschichtungen erlauben generell
hohere Temperaturen, aggressive Prozessumgebun-
gen oder Rohstoffe. Dies wurde im Rahmen des VAN-
TOM-Projekts zum ersten Mal in industriellem Maf3stab
demonstriert.

In dem Projekt wurde die Korrosion von Abhitzekessel-
rohren durch Aschen untersucht. Diese Aschen fallen
im partiellen Oxidationsprozess von Schwerélen an und
lagern sich auf den im Vergleich zum Gasstrom kalten
Rohroberflachen ab.

Abbildung 4.1.9.2 Aufbringung des Slurrys auf den Abhitzkessel;
Coating direkt nach dem Aufbringen
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In dem Projekt wurde ein deutlich verbessertes Ver-
stindnis des zugrunde liegenden Korrosionsprozesses
entwickelt. Zudem wurden die Ergebnisse bei sechs ver-
schiedenen Konferenzen, sowie auf der Leitmesse der
chemischen Industrie ,,Achema” vorgestellt.

Auf Basis der Erkenntnisse wurde technisch ein Be-
schichtungsansatz deutlich in Richtung Industriereife
weiterentwickelt und es konnte ein Up-scaling des Be-
schichtungsprozesses zur Innenbeschichtung von ca. 2
m breiten und ca. 8 m hohen Rohrwendeln erfolgreich
umgesetzt werden. Hierfir wurde in enger Zusam-
menarbeit mit der Wirtschaft insbesondere den Unter-
nehmen Tubetec, Borsig, Lurgi, Kopchina und Yara ein
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4.1.10 Projekt TS-Protect - Thermisch gespritzte und solvothermal verdichtete
Schutzschichten in Miillverbrennungsanlagen und Biomassekraftwerken,

FKZ 03X3569A

Einleitung

Die thermische Verwertung von Biomasse bildet einen
wesentlichen Anteil der erneuerbaren Energien fiir die
Produktion von Wiarme und Strom. Hierin einbezo-
gen sind auch Siedlungs- und Gewerbeabfille, die als
Brennstoffe in Mullverbrennungsanlagen (MVA) und
Miillheizkraftwerken (MKW) energetisch verwertet
werden. In 2013 erzeugte jeder Haushalt in Deutsch-
land im Schnitt 617 kg Miill, etwa 136 kg mehr als der
EU-Durchschnitt [1]. Trotz stindig steigender Verwer-
tungsquoten im Bereich des stofflichen Recycling ist das
thermisch zu verwertende Miilllaufkommen auch in den
vergangenen Jahren nicht gesunken [2].

Diese Anlagen werden perspektivisch auch langfristig
eine wichtige Funktion bei der Abfallentsorgung und
Energiegewinnung beibehalten. Sinkende Energieer-
l16se werden fiir Stromerzeuger in Deutschland jedoch
zunehmend zu einem Problem. Die Effizienzsteige-
rung von Verbrennungsanlagen ist daher ein Kernas-
pekt fiir deren Betrieb, welche am besten tiber eine Er-
hohung der Dampfparameter erreicht werden kann.
Damit erhoht sich jedoch auch die Gefahr verstirkter
Heif3gaskorrosion. Durch aggressive Rauchgase (z.B. ho-
he CI-Gehalte) sind Mullheizkraftwerke mit ihren wir-
kungsgradbedingt hoheren Temperaturen und Driicken
an/in den Wirmetauscher-Systemen im Besonderen
korrosions- und verschleifigefihrdet. Korrosionssché-
den sind far mehr als 70 % der Anlagenstillstinde ver-
antwortlich. Fiir die Behebung dieser Schaden sind bis
zu 30 % des jahrlichen Instandhaltungsbudgets erfor-
derlich, entsprechend etwa 10 % vom Jahresumsatz [3].

Der effiziente Schutz der Warmetauscher zur Lebens-
dauererh6hung ist somit ein wichtiges Kernelement
fir den wirtschaftlichen und ressourcenschonenden
Betrieb dieser Anlagen. Ferner missen auch bislang
ungeschiitzte Warmetauscher-Elemente korrosions-
geschiitzt werden, um lingere Kessel-Reisezeiten zu er-
moglichen und Wartungsdauer und -aufwand zu mini-
mieren. Nach heutigem Stand der Technik werden zum
Schutz vor Korrosion vorwiegend Auftragsschweifun-
gen mit Nickelbasislegierungen durchgefithrt. Diese
sind aufwindig und teuer. Sie unterliegen korrosiv be-
dingten Abzehrungsraten, die je nach Einbaulage/-ort

unterschiedlich sind, jedoch auch in einem kalkulier-
baren bzw. im Rahmen von Inspektionsmafinahmen
gut tberpriifbaren Ausmaf. Dennoch besteht immer
die Gefahr schnellerer Abzehrungsraten und lokaler
Schadigung der elektrochemisch unedleren Stahlrohre
durch direkte und durch Unterkorrosion.

Ziel des Vorhabens TS Protect war es daher, Schutz-
schichten zu entwickeln, die einen wesentlich erhéhten
Korrosionsschutz bei gleichzeitig reduziertem Material-
einsatz ermoglichen. Dies sollte durch die Entwicklung
und Anwendung hoch korrosionsstabiler Keramik-
schichten erreicht werden, die tber spezielle Vorbe-
handlungsmethoden (solvothermale Prozesse) in ihren
Eigenschaften verdndert und optimiert werden.

Projektbeschreibung

Zur Umsetzung der Ziele des Vorhabens wurden ent-
sprechende thermisch gespritzte Schutzschichten ent-
wickelt und untersucht. Die untersuchten Schutzschich-
ten bestehen aus korrosionsfesten Keramikschichten
auf Basis von Zirkon- oder Aluminiumoxid, die nach
dem Applizieren einer ebenfalls korrosionsbestindigen
Metallschicht (Nickelbasislegierungen als Zwischen-
schicht auf die Warmetauscherrohre aufgebracht wer-
den. Einer der Entwicklungsschwerpunkte lag hierbei
in der Untersuchung und Umsetzung eines solvother-
malen Effektes, der bei fritheren Arbeiten fir solche
Schichtsysteme in Cl-haltigen Atmosphiren festge-
stellt werden konnte [4]: Thermisch gespritzte Keramik-
schichten weisen immer eine gewisse Restporositit auf.
Diese ist einerseits vorteilhaft, weil sich bei geeigneter
Auspriagung dieser Restporositit die Thermowechsel-
bestiandigkeit steigern lasst. Andererseits besteht die Ge-
fahr, dass korrosive Spezies tiber diese Porositit leichter
bis zum Grundwerkstoff durchdringen kénnen und so
zu dessen Schidigung fithren. Der solvothermale Effekt
fahrt, ausgehend von der Ni-Basis Zwischenschicht, zu
einer Verdichtung der keramischen Aufenschicht und
verbessert deren Haftung und Mediendichtigkeit [5].

Dieser Wissenstand war Ausgangspunkt der Untersu-
chungen und Entwicklungen im Rahmen von TS Pro-
tect. Es waren jedoch Aufgaben zu 16sen, um das noch
unzureichende Wissen tber den solvothermalen Effekt
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selbst verbessern und noch vorhandene, bekannte Un-
zuldnglichkeiten dieser Schichtsysteme im Hinblick auf
deren Zuverlassigkeit und Langzeitstabilitidt im Betrieb
iberwinden zu kénnen. Es mussten daher eingehende
Untersuchungen erfolgen, um den Wissenstand zu er-
weitern und die Schichtqualitét schrittweise zu verbes-
sern. Diese Arbeiten erfolgten sehr intensiv durch Ent-
wicklung und Herstellung von gezielt veranderten und
kombinierten Schichtkombinationen unter Variation
der Zusammensetzung der Ni-Basis Zwischenschichten
und der keramischen Auflenschichten, umfangreichen
labortechnischen Untersuchungen zum Solvothermal-
prozess und den Schichteigenschaften sowie der beglei-
tenden Anpassung der Beschichtungsparameter. Simul-
tan wurden die entwickelten Schichtsysteme in Form
von beschichteten Sonden in-line im Kraftwerksbetrieb
eingesetzt und untersucht.

Fiir diese Aufgaben bildete das im Vorhaben ko-
operierende  Projektkonsortium  die  gesamte
Wertschopfungskette in idealer Weise ab, beginnend
bei der Herstellung von Warmetauscher-Rohren (Rohr-
werk Maxhiitte GmbH, RMH) tiber die Veredelung und
Untersuchung von Grundwerkstoffen und Oberfla-
chen (Deutsche Edelstahlwerke GmbH, DEW, Fraun-
hofer UMSICHT; Ludwig-Maximilians-Universitit
Miinchen, LMU) bis hin zur Anlagenberatung, -pla-
nung, -bau (Martin GmbH) und den Betrieb der Anla-
gen (Zweckverband Miillverwertung Schwandorf, ZMS).
Diese Konstellation ermdglichte eine industrienahe Be-
arbeitung der Forschungs- und Entwicklungsaufgaben
der beiden Forschungseinrichtungen UMSICHT und
LMU und den kontinuierlichen in-situ Einsatz von Son-
den fir Bestindigkeitstests direkt im Miullkraftwerk in
Schwandorf. Im Kraftwerk der ZMS, bei dem die In-si-
tu-Versuche durchgefithrt wurden, wird mit hoheren
Dampfparametern von 72 bar/ 410°C gearbeitet als die
in vergleichbaren MVA {iblichen 40 oder 65 bar/ 410°C.

nahthoses Stahlrohr

Mit diesen Untersuchungen sollte das Gesamtziel des
Vorhabens erreicht werden, das eine nachhaltige Verbes-
serung des noch unzureichenden Korrosionsschutzes in
MKW mit ihren aggressiven Gas- und Aschezusammen-
setzungen bei gleichzeitig ressourcenschonendem Ma-
terialeinsatz ermoglicht.

Ergebnisse

Die umfangreichen Untersuchungen fithrten zu deut-
lichen Verbesserungen von Schichteigenschaften tber
die entwickelten Schichtverbunde. Dies bezieht sich so-
wohl auf labortechnisch ermittelte Charakteristika als
auch im Einsatz bei den herausfordernden Bedingun-
gen der Hochtemperaturkorrosion im MKW. Die im
Vorhaben gewonnenen Erkenntnisse sind umfangreich.
Im Folgenden sind die wichtigsten zusammengefasst:

Wesentliche technologische Schichteigenschaften kon-
nen durch die vorgenommenen Beschichtungs- und
Behandlungskonzepte positiv beeinflusst werden. Da-
zu gehoren insbesondere eine mehr als verdoppel-
te Schichthaftung (Haftzugversuche gem. DIN EN ISO
4624), erhohte mechanische Festigkeit (Harte (Vickers),
Handhabungstests (Fall aus 2 m Hohe, Stofibeanspru-
chung, Ziehen iiber scharfe Kanten, Hochdruckwas-
serreinigung), eine hohe Korrosionsstabilitit und sehr
gute Thermowechselfestigkeit (anwendungsnah durch-
gefithrt mit 75 K/min).

Das Verstindnis der solvothermalen Genese und Syn-
these an den Schichtsystemen, insbesondere im Zu-
sammenwirken mit unterschiedlichen Reagenzien und
im in-situ Einsatz, wurde erweitert (sieche Abbildung
4.1.10.1). In Laborexperimenten an beschichteten Stahl-
zylindern (Durchmesser: 2 cm, Hohe: 1 cm) ist eine Ver-
dichtung ohne nachweisbare Beteiligung der Elemente
des Bondcoats (Ni, Cr, Mo) zu beobachten [7]. Als Er-

Abbildung 4.1.10.1 Schichtkombination auf Warmetauscherrohr (links), beschichtete Massivproben im Laborversuch (Mitte) und Sondenrohre
fiir in-line Untersuchungen vor (unbeschichtet, rechts oben) und nach dem Kraftwerkseinsatz (aschebelegt, rechts unten).
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gebnis der in-situ Versuche findet sich im Topcoat eine
schmale, nahezu amorphe Schicht. Sie enthéilt im We-
sentlichen Chrom und Zink. Im gesamten verdichte-
ten Bereich finden sich bei hohen Temperaturen wie im
Verbrennungsbereich Chrom, Zink, Stickstoff, Sauer-
stoff und weniger Zirkonium, im amorphen Saum so-
gar erheblich weniger Zirkonium. Chrom wird aus dem
Bondcoat in den Topcoat transportiert. Zink, lokal bis zu
Konzentrationen von 20%, und Stickstoff entstammen
den Rauchgasen der MVA. Sauerstoff wird u.a. beim
thermischen Spritzprozess eingetragen. Bei niedrigen
Temperaturen um 350°C im Bereich der bislang unge-
schiitzten Warmetauscher tritt nach ca. 21 Tagen eine
Verdichtung ohne Chromtransport ein, die mit einer
Hartesteigerung um 20 HV einhergeht.

Ein Schichtaufbau aus nahtlosem Stahlrohr (1.0305) mit
einer modifizierten Nibasit 625-P-Variante (DEW) in
Kombination mit keramischen Topcoat aus Yttrium-sta-
bilisiertem Zirkonoxid 8YSZ (92 Gew.-% ZrO,; 8 Gew.-
% Y,05) hat sich nach Auswertung und Untersuchung
der verschiedenen Kombinationen als die hinsichtlich
Hérte, Schichthaftung, Verdichtung und thermischem
Ausdehnungskoeffizienten am besten geeignete Mate-
rialkombination erwiesen [8]. Die Variation der Mate-
rialzusammensetzung durch Umschmelzen des Bond-
coats fithrte zu weiter verbesserter Haftung zwischen
Grundwerkstoff und keramischer Deckschicht. Im We-
sentlichen wurden dabei der Chromgehalt und geringfi-
gig derjenige von haftvermittelnden Elementen variiert.

Zusammenfassend kann festgehalten werden, dass die
entwickelten Keramikschichten eine sehr hohe, den
etablierten, rein metallischen, auftragsgeschweifiten
Schichtsystemen deutlich iiberlegende Korrosionssta-
bilitat aufweisen. Es muss jedoch auch konstatiert wer-
den, dass im In-line Einsatz der Sonden immer wieder
auch lokal begrenzter, korrosiver Angriff auftrat. Auf-
grund des vorliegenden Gesamtbildes der Ergebnisse
sind diese offensichtlich durch optisch nicht erkenn-
bare Schichtfehler (Rissbildung, grofiere Poren) verur-
sacht, die schon wihrend des Beschichtungsprozesses
entstehen.

Verwertung

Wesentliche Schichteigenschaften und der Korrosions-
schutz wurden durch das entwickelte Schichtsystem
und die solvothermale Behandlung erheblich verbes-
sert. Beim Einsatz im MKW kann durch die Verwendung
solcher Rohre anstelle von auftragsgeschweifdten Syste-
men im Langzeitbetrieb ressourcenbezogen folgendes
Potential angegeben werden:

® Materialeinsparung: 67% absolut, 84% des eingesetz-
ten INCONEL

e Ersatz kritischer/ teurer Metalle Nickel, Niob und
Molybdin [6]

® 85% weniger Transportgewicht

Im wissenschaftlichen Bereich werden die gewonne-
nen Erkenntnisse unmittelbar eingesetzt. Der Einsatz
des Schichtsystems im MKW wird jedoch vom Betrei-
ber als noch zu kritisch bewertet, da das potentielle
Vorhandensein von Schichtfehlern zu sehr schnellem
Versagen fithren kann. Dies wiirde im Vergleich zu den
wvorhersagbaren“ Abzehrungsraten auftragsgeschweif3-
ter Schichten zu unkalkulierbaren Risiken fithren. Dem-
nach fiihrt kein Weg daran vorbei, die Zuverlassigkeit
des Beschichtungsvorgangs weiter zu steigern und die
Methoden zur Detektion potentieller Schichtfehler an-
zugeben, welche den Zuverlassigkeitsnachweis ermog-
lichen.

Mit einer wirtschaftlichen Verwertung des modifizier-
ten Bondcoats wird gerechnet, da sich das Feld der An-
wendbarkeit weit tiber die hier betrachteten Mill- und
Biomassekraftwerke hinaus erstreckt. Dort wo hohe
Temperaturen und Temperaturwechsel (z.B. Turbinen-
schaufeln) oder hoher Verschleify und Erosion in Kom-
bination mit korrosiven Bedingungen vorherrschen (z.
B. Walzen, Motoren- und Pumpenbauteile, Werkzeuge),
konnen die entwickelten Schichtsysteme einen verbes-
serten Schutz bieten.
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4.1.11 Projekt KORSIKA - Korrosionsfeste Sinterverbindungstechnologie
fiir korrosionsgefahrdete Anwendungen; FKZ 03XP0058A

Einleitung

Die Leistungselektronik stellt fir die Erreichung der
ambitionierten Klima- und Umweltziele eine unver-
zichtbare Schliisseltechnologie dar und ist deshalb
Gegenstand zahlreicher weltweiter Entwicklungsak-
tivititen. Gleichwohl zeigt auch eine Vielzahl'? an Un-
tersuchungen und Studien, dass eine der hiufigsten
Ausfallursachen bei z.B. Windkraftanlagen auf Defekte
bei elektronischen Komponenten zuriickzufiihren ist.
Besonderes Augenmerk wird auf die Steigerung der Zu-
verlassigkeit leistungselektronischer Systeme vor allem
bei regenerativen Energieanwendungen mit hoher Res-
sourceneffizienz gelegt. Um die z.B. fiir offshore Wind-
kraftanlagen geforderte Lebensdauer von bis zu 40 Jah-
ren unter extremen Umweltbedingungen zu erreichen,
miussen neue Verbindungstechniken fiir die aktiven leis-
tungselektronischen Verbindungen entwickelt und qua-
lifiziert werden.

Bei der Betrachtung und Bewertung der Lebensdau-
er bezogenen Zuverlissigkeit von Komponenten und
Produkten miissen unterschiedliche Faktoren bertick-
sichtigt werden. Studien zeigen, dass elektrochemische
Korrosion sowie Elektromigrationseffekte wie auch
Kontakt- und Stressinduzierte Migration zu den hiu-
figsten Ausfallmechanismen gehoren. Neben der Tem-
peraturbelastung und der mechanischen Belastung wird
die Feuchte als Grund fur Ausfille fiir leistungselektro-
nische Komponenten gesehen.® Trotzdem wird Feuchte
aktuell in den Belastungstests kaum berticksichtigt. Die
Feuchtebeanspruchung wird umso kritischer mit stei-
gendem Salzgehalt, wie sie im Offshore-Bereich gege-
ben ist. Um die Zuverlassigkeit leistungselektronischer
Komponenten zu erhohen, soll Sinter-Silber als Ver-
bindungsmaterial verwendet werden. Im Vergleich zu
Lotwerkstoffen konnen hohere Lebensdauern erzielt
werden, allerdings ist der Einfluss von Feuchte auf die
Zuverlassigkeit von Sinter-Silberverbindungen noch
nicht ausreichend untersucht. Bei Silber-lonen wirken
bereits diinne adsorbierte Feuchtefilme aufgrund der
guten Hydrolysierbarkeit, wie sie ab ca. 70% rel. Feuch-
te auftreten, korrosionsauslosend. Nicht bekannt ist
der Einfluss von prozessbedingten Verunreinigungen,
die nicht auszuschliefien sind. Abhingig von dem bei
der Fertigung angewandtem Druck unterscheiden sich

Sinterverbindungen stark in ihrer Porositdt. Neben den
Prozessparametern sind Oberflichenfinishes von gro-
f3em Interesse. Stand der Technik ist es, dass Sintern
auf Au, Ni/Au und Ag moglich ist. Das Sintern auf Cu
bedarf vor allem fiir grofie Verbindungs-Flachen noch
grundlegender Untersuchungen hinsichtlich der Ver-
bindungsbildung und des Einflusses von Sinteratmo-
sphire. Ein wichtiges Forschungsthema fiir Silbersin-
terverbindungen ist das Zusammenspiel von Porositit,
Oberflichenfinish und Umgebungsbedingungen. Die
Reaktionsmechanismen sind u.a. von den Dekapie-
rungsmittel der Ag-Partikel abhdngig, die die diffusive
Interaktion ermdglichen. Rickstdnde aus diesen Reak-
tionen sind bisher nicht bekannt und untersucht, hier
liegt analytisch der Hauptfokus des Projektansatzes, um
die folgende Korrosionsstabilitit zu garantieren.

Projektbeschreibung

Zur Steigerung der Lebensdauer von leistungselektro-
nischen Aufbauten, hat sich die Silbersintertechnologie
als besonders vielversprechende zuverldssige Verbin-
dungstechnik herausgestellt. Sie hat das Potential, die
etablierten Lottechniken in besonders beanspruchten
Applikationen zu ersetzen, jedoch ist mit der Einfiih-
rung einer neuen Technologie auch das Risiko verbun-
den, neue Schiadigungsmechanismen und Alterungsef-
fekte zu generieren. Das vorliegende Projekt befasst sich
besonders mit dem hohen Risiko von Korrosionser-
scheinungen als Auslgser fiir lebensdauerbegrenzende
Faktoren bei der Verwendung von Silbermaterialien.
Ziel des Vorhabens KorSikA ist eine fokussierte Betrach-
tung zur Erarbeitung eines tieferen Verstindnisses zu
den Korrosionsbedingungen, -effekten und -einflis-
sen beziiglich der verwendeten Sinterpasten und deren
Fligepartnern. Dabei wird auch ein moglicher Einfluss
der Fertigungsprozesse beziiglich eingetragener Verun-
reinigungen bzw. Verschleppungen analysiert, um ge-
gebenenfalls geeignete Abhilfemafnahmen zu entwi-
ckeln. Des Weiteren sollen erstmalig Priifkonzepte fiir
die ,Korrosivitdt* der neuen Zusatzwerkstoffe erarbei-
tet werden. Durch die extremen Umweltbedingungen
im Offshore-Bereich ist nachweislich*?* mit einer sehr
hohen Feuchtebelastung zu rechnen, die eine stark kor-
rosive Umgebung fiir die elektronischen Baugruppen
zur Folge hat. Ableitend aus dem gewonnen Verstidnd-
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nis und den erarbeiteten Erkenntnissen sollen Testver-
fahren auf Basis elektrochemischer Mess- und Analy-
severfahren definiert werden, die es ermdglichen eine
weitreichende Materialqualifikation auch mit Blick auf
die zu erwartenden Anwendungsbereiche zu ermogli-
chen. Die sich daraus ableitenden Konzepte zum Korro-
sionsschutz bzw. zur wirkungsvollen Passivierung sind
genauso Teil der Arbeiten in diesem Vorhaben, wie die
Betrachtung der korrosionsférdernden Einfliisse durch
die unterschiedlichen Prozessschritte. Hier ist das zent-
rale Ziel die Pravention vor korrosiver Degradation, wo-
flir die Mobilitatseigenschaften von Rickstinden durch
ionische Leitfihigkeiten zwingend untersucht und be-
wertet werden miissen.

Ergebnisse

In dem Projekt wurden zu Beginn die einzelnen Feh-
lermechanismen auf Komponentenebene untersucht.
Dabei wurde eine gesonderte Untersuchung der Sil-
bersinterverbindungen durchgefithrt, um mogliche
Wechselwirkungen mit anderen Komponenten aus-
zuschliefien. Die Verwendung von elektrochemischen
Messmethoden ermoglicht eine umfassende Untersu-
chung der Korrosionsaffinitit der Komponenten. Ein
Vorteil der Messungen ist die Moglichkeit zur Varianz
der Medien. Kombiniert mit klassischen Testmethoden
wie dem Surface Insulation Resistance Test ist eine um-
fassende Bewertung des Verbindungsmaterials moglich.
Im Projektverlauf wurden unterschiedliche Inhibitor
Systeme entwickelt und auf ihre Wirksamkeit hin be-
wertet. Das Ziel der Inhibitoren ist, die Korrosionsaffini-
tat zu vermindern um den Betrieb des Leistungselektro-
nik-Moduls fiir im besten Fall 40 Jahre zu gewéhrleisten.
AnschlieRend wurden die Untersuchungen erweitert
und auf die Substratebene Ubertragen, wodurch eine

Sinterdruck: 0 MPa

=

Sinterdruck: 10 MPa

anwendungsnahe Testdurchfiihrung erméglicht wird.
In dieser Projektphase standen passive Auslagerungen
im Vordergrund, wobei eine Varianz der Testbedin-
gungen erfolgt ist. Im Anschluss an die Auslagerungen
wurden Kklassische Analytische Methoden wie Ionen-
chromatographie oder metallografische Querschlif-
fe verwendet, um ein umfassendes Bild der auftreten-
den Fehlermechanismen zu erhalten. Dabei wurden die
Testbedingungen variiert und anwendungsorientiert
ausgewdhlt. Die im Bereich Signalelektronik fiir Leiter-
platten auf FR4-Basis etablierte Analyse-Methode der
Ionenchromatographie wurde dabei im Rahmen des
Forschungsprojekts fiir die Anwendung an DCB-Sub-
straten mit unterschiedlichen Metall-Finishes modifi-
ziert. Dies beinhaltet neben der technischen Anpassung
des Analysegerites auch die Ausarbeitung einer fir die-
se Proben geeignete Testprozedur. In der letzten Pro-
jektphase wurden die erhaltenen Ergebnisse tibertragen
und in die Fertigung von Testmodulen mit einbezogen.
Diese wurden abschliefiend aktiven Belastungstests un-
terzogen. Im Anschluss an diese Belastungstests wurden
ebenfalls analytische Methoden zur Bewertung auftre-
tender Fehlermechanismen verwendet.

Es konnte gezeigt werden, dass die Sinterstruktur einen
mafigeblichen Einfluss auf die Korrosionsaffinitat der
Verbindung hat. Je poréser die Struktur ist, desto grofier
ist auch die spezifische Oberfliche der Porenraume und
damit die Korrosionsanfilligkeit der Verbindung. In
drucklos gesinterten, offenporigen Sinterverbindungen
konnten mehr Korrosionsprodukte in der Porenstruk-
tur nachgewiesen werden als im Falle von druckbeauf-
schlagten Sinterprozessen mit geringerem Porenanteil
(Abbildung 4.1.11.1). Dadurch wird deutlich, dass als
kritischer Bereich der Randbereich, welcher unter den
Chips hervorsteht, identifiziert werden kann.

Sinterdruck 30 MPa
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Abbildung 4.1.11.1 FIB-Schnitte an korrodierten Silbersinterschichten, welche mit unterschiedlichen Prozessdriicken hergestellt wurden, nach
einer elektrochemischen Untersuchung in kiinstlichem Meerwasser in Anlehnung an DIN 50905.
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Im Projekt wurden verschiedene Inhibitoren entwickelt
und charakterisiert. Die Untersuchungen zeigen, dass bei
dem vielversprechendsten Inhibitor eine Reduzierung
des Korrosionspotenzials bei diesen offenporigen Struk-
turen um ca. 70 % moglich ist. Durch die zusitzliche ent-
oxidierende Wirkung des Reinigungssystems in dem der
entwickelte Inhibitor einformuliert wurde, kann zudem
sowohl die Haftung von Drahtbonds als auch die Haf-
tung von Beschichtungen und Mold-Massen verbessert
werden. Da die Analysen der aufgebauten Testsubstrate
und -module gezeigt haben, dass die bei der Sinterung
eingebrachte Kontamination als eher unkritisch zu be-
werten ist, ist somit eine optimale Haftung des Schutz-
systems entscheidend, um einer Korrosion der Subs-
trat- und Chip-Metallisierung vorzubeugen. Eine der
wichtigsten Erkenntnisse, die in dem Projekt gewonnen
werden konnten ist, dass neben der Sinterverbindung al-
lerdings auch andere in den Leistungsmodulen enthal-
tene Komponenten zur Korrosion neigen. Aufgrund der
Eigenschaft eines Edelmetalls von Silber, neigen uned-
lere Metalle wie beispielsweise Kupfer oder Aluminium
eher zur Korrosion. Daher msste fiir eine Steigerung
der gesamten Lebensdauer auch eine Verminderung der
Korrosionsaffinitit der unedleren Komponenten erfol-
gen. Die Untersuchungen auf Modulebene haben ge-
zeigt, dass keine elektrochemische Migration zwischen
den Silbersinterdepots auftritt, welche zu Frihausfillen
im Feld fithren wirden. Beide Ausfallszenarien sind mit
einer Verbesserung der Haftung des Schutzsystems auch
grundsitzlich zu umgehen. Dennoch konnte gezeigt wer-
den, dass die Silbersinterschicht auf Substartebene ohne
Schutzschicht teilweise zur Korrosion neigt und Korrosi-
onsprodukte in dieser nachgewiesen werden konnen. Zu-
satzlich zu diesen Erkenntnissen, konnte gezeigt werden,
dass die Prozesse entlang der Wertschopfungskette einen
nicht unerheblichen Einfluss auf die Zuverlassigkeit der
Produkte haben. Die Chippassivierungen stellen in die-
sem Zusammenhang einen grofien Einflussfaktor dar.
Zudem zeigte sich, dass ein hohes Risiko fir die Zuver-
lassigkeit der Leistungsmodule aus der thermo-mecha-
nische Belastung wihrend der Sinterung selbst hervor-
geht. So konnen bei ausreichend Druck und Temperatur
die Polymerpassivierungen der Chips beschidigt werden
(Risse, Einkerbungen, ...). Diese Schwachstellen in der Pas-
sivierung stellen Angriffspunkte fiir Feuchte- und Ionen-

penetration zur Chip-Metallisierung und damit Spaltkor-
rosion dar, die zu unzulissiger Sperrstromerhohung fiihrt.

Verwertung

Die ermittelten Ergebnisse bilden die Grundlage zur Be-
wertung der Lebensdauer von Leistungsmodulen mit
Silbersinterverbindungen. Durch die untersuchten Zu-
sammenhdnge zwischen Porositit und Korrosionsaf-
finitdit konnen Prozessoptimierungen vorgenommen
werden, um die Randbereiche mit einer geringen Poro-
sitdt zu fertigen. Die im Projekt praktizierte detaillierte
Bewertung der einzelnen typischen Wertschopfungs-
schritte vom Verdrahtungstriager iber die Generierung
der Sinterverbindungen bis hin zu verkapselten Modul-
einheiten konnte wertvolle Informationen zu typischen
Fehlerarten und /-orten liefern. Auflerdem konnten
deren Effekte auf das Ausfallgeschehen entsprechend
des Prozessschritts aber auch zu den Nachfolgeschrit-
ten innerhalb der Prozesskette aufgedeckt werden. Aus
diesem Kenntnisgewinn wurden tibergreifend entspre-
chend des integrativen Projektansatzes Vermeidungs-
strategien entwickelt und erfolgreich erprobt. Somit
ermoglicht die umfassende Betrachtung der Sinterver-
bindungen mit ihren Wechselwirkungen eingebettet in
der Wertschopfungskette effiziente Vermeidungsstrate-
gien, die tiber die Optimierung der Sinterverbindung hi-
nausgehen. Die gewonnenen Ergebnisse dienen als eine
technologische Absicherung der Sinterprozesse, die vor
dem Projekt ofter als kritisch angesehen wurden. Dies
ermoglicht stirkere Investitionen in neue Sinter-Pro-
duktionslinien an deutschen Standorten. Durch die im
Projekt untersuchte Sintertechnologie werden nicht
nur neue Arbeitsplitze entstehen, sondern auch Mate-
rialressourcen geschont.

Des Weiteren konnen die anderen identifizierten Feh-
lermechanismen eine wichtige Grundlage fiir neue For-
schungsansitze sein. Durch die Verwendung der Silber-
sintertechnologie statt dem Lot als Verbindungsstelle
miissen weitere Prozesse angepasst werden. Diese wur-
den teilweise ibernommen, fiihren nun allerdings zu
moglichen Ausfillen. Daher ist es notwendig die neuen
identifizierten Fehlermechanismen weiter zu untersu-
chen und eine Moglichkeit zu finden, diese zu vermeiden.
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5 Projekte zu Katalyse und Prozessoptimierung

Bei der Umwandlung von Stoffen, also einer chemi-
schen Reaktion, sind in der Regel verschiedene Reak-
tionswege moglich, bei denen unterschiedliche Ener-
giehiirden tiberwunden werden miissen. Katalysatoren
setzen die notwendige Aktivierungsenergie herab, wo-
durch die erwiinschte Reaktion beschleunigt oder erst
ermoglicht wird und er6ffnen einen alternativen, ener-
giesparenden Weg. Der Katalysator geht dabei nahezu
unverandert aus der Reaktion hervor und kann erneut
eingesetzt werden.

Katalyse erschliefit Wege, chemische Reaktionen so zu
steuern, dass sie ressourcenschonend unter Erhéhung
der Ausbeute, Vermeidung von Nebenprodukten und
Senkung des spezifischen Energieeinsatzes ablaufen. Als
Schliisseltechnologie leistet sie daher einen unverzicht-
baren Beitrag zur Nachhaltigkeit und Wirtschaftlichkeit
chemischer Produktionsprozesse.

Mehr als 80% aller chemischen Produkte beinhalten
mindestens einen Kkatalytischen Syntheseschritt, dies
verdeutlicht die grofie Bedeutung von Katalysatoren fiir
alle Wertschopfungsketten in der chemischen Industrie.
Katalytische Prozesse spielen eine zentrale Rolle nicht
nur in der chemischen Industrie, sondern auch bei der
Rohstoffverarbeitung in Raffinerien, der Energieerzeu-
gung und der effizienten Nutzung der Rohstoffe sowie
zum Schutz von Umwelt und Klima.

Ein Beispiel ist der Einsatz von Katalysatoren im Um-
weltschutz, etwa als Autokatalysator zur Reinigung der
Abgase. Jedoch leistet die Katalyse viel mehr und zahl-
reiche Produkte unseres Alltags wie Benzin, Kunststoffe,
Medikamente, Kosmetika, wiirde es ohne Katalyse gar
nicht geben oder zumindest nur in deutlich schlechte-
rer Qualitat.

Gerade fiir ein rohstoffarmes Land wie Deutschland
kommt es darauf an, die Potentiale der Katalyse zur
Steigerung der 6konomischen und 6kologischen Effizi-
enz stofflicher Umwandlungen konsequent zu nutzen.
Weltweit hingen, Schitzungen der North American
Catalysis Society (NACS) zu Folge, 35 % der Wirtschaft
direkt oder indirekt von katalytischen Prozessen ab.!®

18 North American Catalysis Society. http://nacatsoc.org/above/what-is-catalysis/

Die Katalyse stellt somit ein immens wichtiges For-
schungsfeld fiir die gesamte Industrie dar.

Um die globalen Herausforderungen zu bewdltigen,
sind weitere wesentliche Fortschritte in der Katalyse-
forschung unabdingbar. Es gilt, neue Substanzklassen
fir katalytische Anwendungen zu erschlieflen, neue
Methoden zur Aufklarung der Wirkungsweise von Ka-
talysatoren bereitzustellen, die Effizienz der Katalysa-
torentwicklung deutlich zu steigern und neuartige Re-
aktorkonzepte einzufiihren. Von besonderer Bedeutung
fir die Erhohung der Ressourceneffizienz sind die Be-
reiche Rohstoffversorgung, Erhéhung der Materialeffi-
zienz und Prozessoptimierung.

Ein Beitrag der Katalyse zur Sicherung der Rohstoffver-
sorgung ist zum Beispiel die Entwicklung von neuarti-
gen sowie effizienteren Katalysatoren fiir die Synthe-
se von (Basis-)Produkten auf der Grundlage von Erddl,
Erdgas, Kohle oder alternativen Rohstoffen.

Zur Erhéhung der Materialeffizienz kann auf3erdem der
Edelmetallgehalt in Katalysatoren signifikant reduziert
bzw. durch weniger kritische Metalle bzw. Nichtmetalle
ersetzt werden. Weiterhin stehen die Entwicklung alter-
nativer Syntheserouten und die Steigerung der atoma-
ren Umsetzungseffizienz in der Synthese im Vorder-
grund.

Fiir die Optimierung katalytischer Prozesse sind Kennt-
nisse der Wirkungsweise des Katalysators wahrend
der Reaktion unabdingbar, wofir in situ-Messtechni-
ken sowie theoretische Berechnungen (Modellierun-
gen) eingesetzt werden. Mafinahmen zur Erhéhung von
Katalysatorstandzeiten, d.h. dem Verbleib des aktiven
Katalysators im Reaktor und die Verbesserung der Re-
zyklierbarkeit des Katalysators tragen wesentlich zur
Prozessoptimierung bei.

Im Rahmen der Férdermafinahme - MatRessource
wurden insgesamt 10 Verbundprojekte gefordert, die
sich dem Themenschwerpunkt Katalyse und Prozess-
optimierung sowie Substitution von Edelmetallen zu-
ordnen lassen.
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5.1 Vorstellung der Projekte

5.1.1 Projekt PROFORMING - Ressourcen- und Energieeffiziente Reaktionen
fiir die Chemische Industrie - PROzessinnovationen fiir die
HydroFORMylieruNG, FKZ 03X3559A

Einleitung

Das wesentliche Ziel dieses Projektes bestand in der
Entwicklung eines ressourceneffizienten Verfahrens
zur Herstellung von Oxo-Produkten, einer wichtigen
und wirtschaftlich sehr bedeutsamen Klasse von Platt-
formchemikalien, mit Hilfe von neuartigen umwelt-
freundlicheren Katalysatorsystemen. Dabei sollten
Fortschritte bei der Hydroformylierung von Olefinen
zu entsprechenden Aldehyden erreicht und so weitrei-
chende Verfahrensinnovationen in der Chemischen In-
dustrie realisiert werden. Die Hydroformylierung stellt
die wichtigste homogenkatalytische Reaktion der Che-
mischen Industrie dar (> 10 Mio. t Oxoprodukte pro
Jahr), so dass Prozessinnovationen auf diesem Gebiet
ftr die gesamte Chemische Industrie bedeutsam sind.
Die Prozessoptimierungen fiihren zu einer ressourcen-
schonenderen und energieeffizienteren Produktion von
Oxo-Alkoholen und sind daher fiir die gesamte Chemi-
sche Industrie von erheblicher Bedeutung.

Ubergeordnetes Ziel des Vorhabens war die Substitu-
tion von teuren Metallen der Platingruppe, insbeson-
dere Rhodium durch alternative, gut verfiigbare und
umweltvertragliche Metalle. Die im Rahmen von Pro-
forming verwendeten Metalle Iridium, Ruthenium und
Eisen wurden vorher in der Hydroformylierung von
Olefinen nur sehr eingeschrankt untersucht.Die bevor-
zugte Verwendung von Rhodium als Katalysatormetall
steht im Zusammenhang mit seiner aufergewohnli-
chen Aktivitit. So ist in der unmodifizierten Hydrofor-
mylierung mit Rhodium die Aktivitit um den Faktor
1.000 hoher als bei Kobalt. Um jeweils eine weitere Gro-
lenordnung verschlechtert sich geméaf} Literatur und
allgemeinem Stand der Technik die Aktivitdt gegeniiber
Kobalt in der Reihe Ir, Ru, Os, um schliefRlich mit Mn ei-
nen Wert zu erreichen, der gegeniiber Rhodium um sie-
ben Gréflenordnungen niedriger ist. Diese Erkenntnisse
wurden in folgendem Aktivitidtsschema zusammenge-
fasst: Rh >> Co >> Ir, Ru >> Os > Pt > Pd > Fe > Ni. Diese
literaturbekannten Aktivitatsrelationen zwischen Rho-
dium, Iridium und Ruthenium wurden in diesem Pro-
jekt ganz erheblich relativiert.

Projektbeschreibung

Die zentrale Idee beim Projekt Proforming war die
Substitution von Rhodium fiir besonders wichtige tech-
nische Prozesse. Iridium und Ruthenium und als Fern-
ziel Eisen sollten so modifiziert werden, dass ihr Einsatz
als Katalysator wirtschaftlich wird. Es sollten zunachst
Liganden und Reaktionsbedingungen fiir nicht Rhodi-
um-basierte Katalysatorsysteme breit getestet werden.
Die Ergebnisse dieser Untersuchungen sind die Basis
fir die folgenden Prozesssynthesen, deren Resultate die
Grundlage fir die wirtschaftliche Bewertung der Ver-
fahrensoptionen darstellen.

Ausgehend von den erhaltenen Parameterrdumen wur-
den die Reaktionsbedingungen verfeinert. Dazu war
es erforderlich, die zugrunde liegenden Teilreaktionen
zu erforschen, um die geschwindigkeitsbestimmen-
den Reaktionsschritte zu identifizieren und optimie-
ren zu kdnnen. Ein wichtiges wissenschaftliches Teilziel
war das vertiefte Verstindnis der Kinetik der betei-
ligten Zwischenstufen. Diese wurden mittels moder-
ner spektroskopischer Verfahren (In-situ Spektrosko-
pie und Operando-Spektroskopie) untersucht. Durch
die Verkniipfung der experimentellen Daten mit ent-
sprechenden Simulationsrechnungen (Computational
Chemistry) wurden Reaktionsmodelle aufgestellt und
uberpriift, aus denen schlieRlich Hinweise fiir eine Ver-
besserung der katalytischen Systeme abgeleitet wurden.
Die vielversprechenden Systeme wurden in einer Mi-
niplant eingehend untersucht. Wesentlicher Bestand-
teil des Arbeitsplans von Proforming war das interdiszi-
plinédre und arbeitsteilige Vorgehen, das die spezifischen
und komplementiren Kompetenzen der Partner optimal
nutzt, um das anspruchsvolle Projektziel zu erreichen.

So wurden am LIKAT neue Liganden fiir die Ziel-Ele-
mente Iridium, Ruthenium und Eisen entwickelt und
in ersten Hydroformylierungen getestet. Auch Untersu-
chungen der neuen Katalysatoren wihrend der eigent-
lichen Katalyse wurden durchgefiihrt. Bei Evonik lag
ein Schwerpunkt auf Computational Chemistry Metho-
den zum Katalysatordesign, die dann wieder in das Li-
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ganden Design am LIKAT eingeflossen sind. AuRerdem
wurden die Katalysatoren mit Hilfe von in-situ-Spek-
troskopie unter industriell relevanten Bedingungen un-
tersucht. Damit liefden sich auch wertvolle Erkenntnisse
Uber die Kinetik der Reaktion gewinnen. Diese Erkennt-
nisse flossen dann in den Bau der Mini-Plant an der TU
Dortmund ein, in der ausgewihlte neue Katalysatoren
auf Iridium- und Ruthenium-Basis im kontinuierlichen
Betrieb untersucht wurden. Alle Ergebnisse flossen
schlieflich in die Prozess-Synthese und die Wirtschaft-
lichkeitsbetrachtung ein, bei der Evonik und Supren eng
zusammengearbeitet haben

Ergebnisse

Sowohl auf Iridium- als auch auf Ruthenium-Basis
konnten hoch interessante neue Katalysatoren entwi-
ckelt werden, deren Aktivitaten und Selektivititen teil
ganz erheblich iber denen liegen, die die bis dahin ver-
offentlichte Literatur nahegelegt hatte. Speziell bei Ru-
thenium-Katalysatoren konnte eindrucksvoll demons-
triert werden, dass die Aktivititen nicht einen Faktor
1000 sondern nur ca. einen Faktor 10 geringer liegen.
Damit liegt die kommerzielle Nutzung eindeutig in
Reichweite. Entscheidend fiir die Belastbarkeit der Er-
gebnisse ist auch, dass sie nicht nur bei einem einmaligen
Laborversuch erzielt wurden, sondern in der kontinuier-
lich betriebenen Mini-Plant bestétigt werden konnten.

Spektakulir ist sicherlich auch die Verwendung von
Eisen als Zentralmetall fiir einen Hydroformylie-
rungs-Katalysator. Auch wenn bei den Eisen-Experi-

menten kein kommerziell sehr bedeutendes Olefin als
Ausgangs-Olefin verwendet wurde, so zeigen die Versu-
che doch eindrucksvoll, dass im Gegensatz zur bis dahin
existierenden Lehrmeinung, dass Eisen in der Lage ist,
Hydroformylierungen mit relevanten Aktivititen und
Selektivitdten zu katalysieren.

Wird es in weitern Forschungsverlauf moglich sein, die
Aktivititen von Ruthenium und vor allem auch Eisen
weiter zu steigern, dann erdffnen sich exzellente Aus-
sichten das sehr seltene und auch sehr teure Metall Rho-
dium zu substituieren und so von teils unsicheren Im-
portquellen unabhingiger zu werden.

Verwertung

Die erhaltenen schonen Ergebnisse mit den Iridium-
und vor allem Ruthenium-Katalysatoren konnten zu
Beginn des Projekts zwar erhofft, aber auf keinen Fall
erwartet werden. Auch bei Eisen-Katalysatoren konnte
ein wichtiger neuer Stand der Technik geschaffen wer-
den. Am nichsten an einer kommerziellen Verwendung
sind die neuen Ruthenium-Katalysatoren, die auch be-
reits in der Mini-Plant untersucht werden konnten.
Bedingt durch den hochexplorativen Charakter des
Proforming-Projekts konnten aber noch keine direkt
einsetzbaren Katalysatorsysteme entwickelt werden.
Aktuell sind die Aktivititen noch ca. einen Faktor 10 zu
niedrig. Der Einsatz des an sich sehr vielversprechenden
Ruthenium-Katalysatorsystems ist daher in der niachs-
ten Zeit von einer Wirtschaftlichkeit noch entfernt.

Abbildung 5.1.1.1 Miniplant zur homogen-katalysierten Hydroformylierung mit alternativen Ubergangsmetallen (TU Dortmund)
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5.1.2 Projekt multiKAT - Ressourceneffizienz und unkonventionelle
,All-Polyethylene‘~-Nanocomposite fiir den Leichtbau durch Tandem-
Katalyse, kompartimentierte Multizentren-Katalysatoren und
mesoskopische Formreplikation, FKZ 03X3565A

Einleitung

Vielseitige Kohlenwasserstoffmaterialien wie Polyolefi-
ne sind Spitzenreiter sowohl bei der weltweiten Kunst-
stoffproduktion als auch bei der Okobilanzierung. Er-
zeugt aus Rohstoffen wie Erdol, Gas, und Biomasse,
werden sie in ressourcen- und energie-effizienten, 16-
semittelfreien katalytischen Polymerisationen maf3-
geschneidert. Sie speichern erdolahnlich hohe Energie
und kénnen leicht in niedermolekulares Kohlenwasser-
stoff-Ol und Gas gespalten und als Rohstoff- und Ener-
giequellen nach Ablauf ihrer Produktlebenszeit wieder
in den Stoffkreislauf zurtickgefithrt werden (siehe Ab-
bildung 5.1.2.1). Unter den Kohlenwasserstoffmateria-
lien ist ultrahochmolekulares Polyethylen (UHMWPE)
bekannt fiir seine herausragende Verschleissbestindig-
keit, Festigkeit, Gleitwirkung und Schlagzdhigkeit, er-
fordert jedoch spezielle Verarbeitungsmethoden wie
Sintern oder Gelspinnen. Da die Viskositdt von UHMW-
PE -Schmelzen fiir die Schmelzblendherstellung viel zu
hoch ist mischt man UHMWPE bereits bei der Ethy-
len-Polymerisation mit Polyethylen hoher Dichte
(HDPE) und stellt auf diese Weise UHMWPE/HDPE-Re-
aktorblends her. Der Zusatz von 1-2 Gew-% kurzketten-
verzweigtem UHMWPE, erzeugt durch die Ethylen-Co-
polymerisation mit 1-Hexen- und 1-Okten, reicht aus
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um die Ermtidungsbestidndigkeit von HDPE-Rohren un-
ter Druck um bis zu vier Grofienordnungen zu steigern.
In der Technik werden heute bis zu zehn Reaktoren mit-
einander kombiniert um die Molmassenverteilungen
sowie den Comonomereinbau von PE-Reaktorblends
zu steuern. In der Vergangenheit scheiterten zahlreiche
Versuche PE-Reaktorblends mit heterogenen Mehrzen-
tren-Katalysatoren in nur einem Polymerisationsre-
aktor zu erzeugen. Auch die Tandem-Katalyse, bei der
die Ethylen-Trimerisierung zu 1-Hexen mit der Ethy-
len-Homo- und Co-Polymerisation vereint wird und
so die Herstellung, den Transport und die Dosierung
von Comonomeren eliminiert, brachte bei der hete-
rogenen Mehrzentren-Katalyse wenig Erfolg. Ursache
dafiir waren die extrem komplexen, zeit- und konzen-
trationsabhiangigen Wechselwirkungen zwischen den
benachbarten katalytisch aktiven Zentren. Bei der fiir
die Gasphasenpolymerisation essentiellen Tragerung
verloren viele Katalysatoren ihre Fahigkeit UHMWPE
zu bilden. Der UHMWPE-Gehalt war auf < 3 Gew.-%
beschriankt. Um Kohlenwasserstoffmaterialien zu ver-
starken miissen deshalb in der Regel Fasern oder ande-
re Fremdstoffe zugesetzt werden, welche das Recycling
erheblich beeintrichtigen. Sortenreine Kohlenwasser-
stoff-Verbundwerkstoffe, bei denen Matrix und Ver-
starkungsphase aus dem gleichen Polyolefin bestehen,

WERKSTOFF

ENERGIE

KATALYSE

Abbildung 5.1.2.1 Kohlenwasserstoffmaterialien fiir die Kreislaufwirtschaft
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erfordern bislang aufwindige mehrstufige Herstel-
lungsverfahren wie z.B. das Verstrecken und Laminieren
von Polyolefin-Béandchen oder spezielle Spritzgiefiver-
fahren mit engem Verarbeitungsfenster. Polyolefin-Na-
nokomposite benotigen in der Regel Nanometer-skalige
Fremdstoffe, deren Dosierung und Emissionen proble-
matisch sein konnen. Hochfeste UHMWPE-Fasern sind
nur durch Gelspinnen verbunden mit massivem Einsatz
von Losemitteln zuginglich und fiir die HDPE-Verstar-
kung weder 6konomisch noch 6kologisch tauglich.

Projektbeschreibung

Der multiKAT-Verbund des Polyolefin-Weltmarkt-
fuhrers (LyondellBasell Industries, Basell Polyolefine
GmbH) mit den in Polymerforschung, Katalyse und
Organometallchemie ausgewiesenen deutschen Hoch-
schulgruppen (Prof. R. Miilhaupt / Freiburger Material-
forschungszentrum, Prof. M. Enders / Universitiat Hei-
delberg und Prof. S. Mecking / Universitit Konstanz)
und dem Automobilzulieferer (Magnasteyer Fuel Sys-
tems GmbH) schuf eine Wissens- und Wertschépfungs-
kette, um die Energie-, Ressourcen- und Kosten-Effi-
zienz bei der PE-Reaktorblendherstellung zu steigern
und den Zugang zu korrosionsfesten PE-Werkstoffen
mit erhohter Schadenstoleranz sowie neuartigen spritz-
gieRfahigen, werkstofflich wiederverwertbaren, sorten-
reinen PE-Verbundwerkstoffen fiir den nachhaltigen
Leichtbau zu er6ffnen.

Zentrales multiKAT-Projektziel war die Suche nach
robusten Mehrzentren-Trigerkatalysatoren fiir das
Mafischneidern von PE-Reaktorblends in nur einem
Verfahrensschritt und einem einzigen Reaktor. Die or-
ganometallchemisch arbeitenden Gruppen (U. Heidel-
berg, U. Konstanz, LyondellBasell) erforschten Einzen-
tren-Katalysatoren auf der Basis von Chrom-, Titan-,
Zirkon- und Eisen-Ubergangsmetallkomplexen fiir die
Herstellung von UHMWPE mit Molmassen >> 1 Milli-
on, die bei Zusatz anderer Katalysatoren und bei Triage-
rung ihre hohe Aktivitit beibehalten und unverandert
UHMWPE mit der gleichen hohen Molmassen produ-
zieren. Ein weiteres Ziel war die Entwicklung von Ein-
zentren-Katalysatoren fiir die Ethylentrimerisierung,
um 1-Hexen in der Tandem-Katalyse wéahrend der Et-
hylenpolymeriksation zu erzeugen und exklusiv in
UHMWPE aber nicht HDPE einzubauen. Auf diese Wei-
se konnen separate Herstellung, Lagerung, Transport
und Dosierung von 1-Hexen-Comonomeren bei der
PE-Reaktorblend-Herstellung eliminiert werden.

Gemeinsam mit der U. Freiburg und LyondellBasell
wurden die Ein- Und Mehrzentren-Katalysatoren ge-
tragert. Durch die Co-Tragerung von Einzentren-Kata-
lysatoren auf dem gleichen Triger wurden Multizent-
ren-Katalysatoren mafdgeschneidert, die in nur einem
Verfahrensschritt HDPE, HDPE-Wachs, UHMWPE und
kurzkettenverzweigtes UHMWPE an benachbarten ka-
talytischen Zentren erzeugen und auf Nanometerskala
miteinander mischen (siehe Abbildung 5.1.2.2). Wich-
tiges Ziel war die Steuerung der Gewichtsverhiltnisse
von HDPE, HDPE-Wachs und UHMWPE tiber die Mi-
schungsverhiltnisse der co-getrigerten Einzentren-Ka-
talysatoren. Als Trager mit variablen Poren wurden ne-
ben den bekannten meso- und nanopordsen Silikaten
auch funktionalisiertes Graphen, Magnesiumcarbonat,
Bohmit und Gibbsit eingesetzt. Die grundlegende Zu-
sammenhinge zwischen den Katalysatorstrukturen,
der Triagerung, den Polymerisationsverfahrensparame-
tern, der Polymerisationskinetik, der PE-Partikelmor-
phologie, den PE-Molmassenverteilungen und den me-
chanischen Eigenschaften wurden aufgeklart und diese
Erkenntnis fiir die Optimierung der Mehrzentrenkata-
lysatoren und Reaktorblends genutzt.

Um den bei der Verarbeitung durch Spritzguf$ und Ext-
rusion tolerablen Anteil von UHMWPE zu steigern wur-
de die UHMWPE-Verschlaufung reduziert. Ein neuer
Ansatz waren die mesoskopische Formreplikation und
UHMWPE-Nanophasenseparation bei der Polymerisa-
tion der Verarbeitung von Schmelzen. Wie in Abbildung
5.1.2.2 illustriert, entstehen bei der Polymerisation Na-
noplattchen-dhnliche UHMWPE-Nanostrukturen, wel-
che im Unterschied zu UHMWPE-Mikropartikeln beim
Spritzgiessen aufschmelzen und durch dehnungs- und
scherinduzierte Kristallisation 1D-Nanostrukturen mit
hochorientierten UHMPW-Ketten ausbilden, die zwar
Nanofasern dhneln aber fest in der gesamten PE-Struk-
tur verankert sind. Diese 1D-Nanostrukturen (,,Shish®)
nukleieren die Kristallisation von HDPE (,,Kebab“) und
bilden Shish-Kebab-Strukturen als Verstirkungsphasen
aus. Durch die Variationen von Katalysatorzusammen-
setzungen, Tragermaterialien, Polymerisationsbedin-
gungen und von Extrusions- und Spritzgief{parameter
wurde diese Strukturbildung gesteuert und der Zugang
zu selbstverstirkenden PE-Reaktorblends als sortenrei-
ne Verbundwerkstoffe mit simultan erhohter Festigkeit,
Steifigkeit und Schlagzihigkeit eroffnet ohne Fasern,
andere Fremdstoffe oder Nanopartikel erforderlich zu
machen.
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Abbildung 5.1.2.2 Mehrzentren-Tragerkatalysatoren fiir die Ethylenpolymerisation und die Herstellung von selbstverstarkenden PE-Reaktor-
blends als sortenreine Verbundwerkstoffe mit gegentiber HDPE (Lupolen 4261) massiver Verbesserung der Bilanz von Steifigkeit, Festigkeit

und Schlagzahigkeit.

Ergebnisse

Durch die sehr umfangreichen systematischen Variatio-
nen der Strukturen von Chrom-, Eisen-, Titan- und Zir-
kon-Katalysatoren sowie der Katalysatortriger gelang
es dem multiKAT-Verbund robuste Mehrzentren-Tra-
gerkatalysatorsysteme zu entwickeln, die UHMWPE mit
Molmassen > 1 Million erzeugen und im Unterschied zu
fritheren Mehrzentren-Katalysatorsystemen die An-
wesenheit anderer Katalysatoren tolerieren ohne den
Verlust von Katalysatoraktivitit und UHMWPE-Mol-
masse in Kauf nehmen zu miissen. Besonders Chino-
lyl-monocyclopentadienyl-Chrom-Komplexe (CrQCp)
eigneten sich hervorragend um den UHMWPE-Anteil
in PE-Reaktorblends gezielt zu variieren. Als Funkti-
on des Mischungsverhiltnisses von CrQCp mit ande-
ren Eisen- und Chrom-Katalysatoren, die HDPE und
HDPE-Wachs erzeugten, wurden die UHMWPE/HDPE/
HDPE-Wachs Mengenverhéltnisse gesteuert, ohne de-
ren mittlere Molmassen zu verandern (siehe Abbildung
5.1.2.2). Ressourcen-, energie-, 6ko- und kosten-effizi-
ente sortenreine Kohlenwasserstoffmaterialien wurden
mafdgeschneidert, die riickstandsfrei werkstofflich, roh-
stofflich und energetisch wiederverwertbar sind und in
nur einem Verfahrensschritt ohne Reaktorkaskaden er-
zeugt werden.
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Ausgehend von bekannten Trimerisierungsverfah-
ren wurden Katalysatorkomponenten fiir Mehrzen-
tren-Tragerkatalysatorsysteme  entwickelt, welche
1-Hexen bildeten, das von Cr- aber nicht von Fe-Kata-
lysatoren mit Ethylen copolymerisiert wurde. Obwohl
die Polymerisations- und Trimerisierungskinetik bes-
ser aufeinander abgestimmt werden miissen, gelang es
Kurzkettenverzweigungen exklusiv in UHMWPE aber
nicht in HDPE einzubauen. Dies ist ein erster ,Proof of
Concept®, dass es prinzipiell moglich ist auf die separa-
te Herstellung von 1-Hexen zu verzichten. Aufwendige
und energieintensive Reinigungsschritte durch Destil-
lation bei der 1-Hexen-Herstellung entfallen. Auch ein
energieaufwendiger Transport mittels Straflen- oder
Schienen-Verkehr entfillt, da der alleinige Einsatzstoff
Ethylen sehr umweltfreundlich per Pipeline transpor-
tiert wird.

Durch Thermoanalyse und Elektronenmikroskopie
wurde nachgewiesen, dass UHMWPE sowohl bei der Po-
lymerisation als auch beim Spritzgiessen Nanophasen
ausbildete. Ohne die bei anderen Katalysatoren iibliche
massive Verschlaufung von UHMWPE-Ketten konn-
te der UHMWPE-Anteil auf tiber 10 Gew.-% gesteigert
werden, ohne den bei konventionelle PE-Reaktorblends
tblichen massiven Viskositdtsanstieg und Verlust der

SpritzgieRRfahigkeit in Kauf nehmen zu miissen. Auch
kann man UHMWPE in HDPE-Wachs wirkungsvoll
dispergieren und mit HDPE-Wachs als Verarbeitungs-
hilfsmittel den im Spritzguss tolerablen UHMWPE-Ge-
halt weiter auf > 30 Gew.-% steigern. Mit zunehmen-
den UHMWPE Gehalt werden Festigkeit, Steifigkeit und
Schlagzihigkeit simultan gesteigert, ibertreffen kom-
merzielles HDPE (siehe Abbildung 5.1.2.2) und dringen
in Dimensionen vor, die bislang glasfaserverstirkten
PE-Kompositen vorbehalten war. Mikroskopische Un-
tersuchungen zeigten, dass UHMWPE beim Spritzgies-
sen durch dehnungsinduzierte Kristallisation hochfeste
nanofaserdahnliche Strukturen ausbildeten, welche die
Kristallisation von HDPE nukleieren und ,Shish-Ke-
bab“-Verstarkungsphasen ausbildeten. Im Unterschied
zu konventionellen Verbundwerkstoffen mit anorga-
nischen Verstirkungsmitteln sind diese PE Reaktor-
blends sortenreine Kohlenwasserstoff-Verbundwerk-
stoffe (,All-Polyethylene Nanocomposite“) und kénnen
deshalb vollstindig rezykliert werden. Toxikologisch
bedenklich und schwer zu dispergierende anorganische
Nanofiillstoffe mit speziellen Auflagen bei der Arbeitssi-
cherheit konnen vollstandig substituiert werden. Durch
diese multiKAT-Reaktorblendtechnologie entfallen al-
le bisher tblichen aufwindigen und sicherheitsrele-
vanten Aufbereitungs- und Compoundierschritte fiir
konventionelle Nanocomposite. Bei der Reaktorblend-
technologie kommt es zu keinen UHMWPE-Nano-
partikel-Emissionen, da keine Nanopartikel vorliegen,
die Nanostrukturen fester Bestandteil der gesamten
PE-Struktur sind, durch Cokristallisation fest an HDPE
angebunden und im PE-Werkstoff integriert sind. Erst-
mals kénnen diese PE-Verbundwerkstoffe mehrfach
werkstofflich wiederverwertet werden, da sich die glei-
che Nanostrukturen auch bei mehrfacher Extrusion
ausbilden. Durch Erhoéhung von Festigkeit, Schadens-
toleranz und Sperrwirkung gegen Flissigkeits- und
Gaspermeation erdffnen sich neue Moglichkeiten fir
ressourcenschonendes Design, Recycling und Lebens-
dauerverlingerung von hoch korrosionsfesten Behil-
tern mit reduziertem Gewicht fiir Chemikalien und
Treibstoffe wie Fliissiggas und den fiir seine korrodie-
rende Wirkung bekannten Biotreibstoffe wie Biodiesel,
Bioethanol und mit Bioethanol versetztes Benzin.

Verwertung

Der multiKAT-Forschungsverbund hat neue Wege auf-
gezeigt wie durch die Ethylenpolymerisation an robus-
ten, hocheffizienten Mehrzentren-Tragerkatalysatoren
in nur einem Verfahrensschritt ohne Reaktorkaska-

den die Eigenschaftsprofile und Schadenstoleranz von
PE-Werkstoffen verbessert und sortenreine Kohlenwas-
serstoff-Verbundwerkstoffe, deren Abfille riickstands-
frei werkstofflich und rohstofflich wiederverwertbar
sind, zuginglich gemacht werden. Diese Wege zu res-
sourcen-, energie-, 6ko- und kosten-effizienten Koh-
lenwasserstoffwerkstoffen werden konsequent weiter-
verfolgt und industriell gangbar gemacht. Gegenwartig
werden Katalysatorsysteme fiir den technischen Ein-
satz der Mehrzentren-Katalyse entwickelt, um multi-
KAT-Reaktorblends in der industriellen Gasphasenpo-
lymerisation zu erzeugen. Besonders attraktiv flir die
Weiterentwicklung ist die Moglichkeit durch Nanopha-
senseparation hohere Mengen UHMWPE in HDPE ein-
zubringen und die Leistungsbilanz von PE-Werkstoffen
zu steigern, ohne die fiir Standardkunststoffe typische
leichte Verarbeitung durch Spritzguss und Extrusion
zu beeintrachtigen. So kann die bislang noch existie-
rende Liicke zwischen PE-Standardkunststoffen und
UHMWPE-Hochleistungskunststoffen, die aufwendi-
ge Verarbeitung erfordern, geschlossen werden, ohne
die Kostenvorteile der Standardkunststoffe zu opfern.
Der im Anschluss an multiKAT vom BMBF geforderte
CATEFF-Verbund von LyondellBasell mit dem Rohr-
hersteller Simona AG und den Universititen Konstanz
und Freiburg erzielt hohe Ressourcen-, Oko- und Ener-
gie-Effizienz durch Hochleistungskatalysator- und Re-
aktorblendtechnologien bei der Extrusion von scha-
denstoleranten und korrosionsbestindigen PE-Rohren
mit Selbstverstirkung durch die in-situ erzeugte
UHMWPE-Faserstrukturen und Multilagen. Insbeson-
dere wird die 1D-Nanostrukturbildung von UHMWPE
genutzt, um bei der konventionellen Verarbeitung platt-
chenférmige Fillstoffe auszurichten und so perlmutt-
artige Multilagen-Materialien zu erzeugen, die bislang
im Spritzguss noch nicht zuginglich sind. In Koopera-
tion mit dem Freiburger Zentrum fir Nachhaltigkeit
wurde gezeigt, dass die PE-Reaktorblends mit steigen-
dem UHMWPE-Einbau im Spritzguss hohe bisher nur
fir reines UHMWPE typische Verschleissbestindigkeit
aufweisen. Die Entwicklung von selbstverstirkenden
sortenreinen Kohlenwasserstoffmaterialien und deren
Compounds bietet attraktives Potenzial fir den nach-
haltigen Leichtbau und die Kreislaufwirtschaft, die weit
tber die bisher bekannten PE-Standardkunststoffe hi-
nausgehen.
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5.1.3 Projekt EDMIN - Entwicklung von Oxidationskatalysatoren mit
minimiertem Edelmetallgehalt fiir die Abgasreinigung von
Non-Road-Maschinen, FKZ 03X3580A

Einleitung

Fahrzeuge und Maschinen, die mit Verbrennungsmo-
toren betrieben werden, sollen zum Schutze unserer
Gesundheit und unserer Umwelt mdoglichst geringe
Mengen schidlicher Abgasbestandteile emittieren. Die
Anforderungen an die Abgasemissionen werden welt-
weit reguliert, die Anforderungen steigen stetig in Ab-
stinden von wenigen Jahren. Die zu erreichenden Emis-
sionsziele lassen sich seit geraumer Zeit nicht mehr nur
durch Verbesserung der Verbrennung des Kraftstoffes
im Motor realisieren. Seit langem sind im Bereich der
Personenkraftwagen (PKW) und der Lastkraftwagen
(LKW) verschiedene Katalysatoren im Einsatz, die dafiir
sorgen, dass die motorischen Abgase moglichst sauber
werden.

Ein Grofiteil der in Abgasanlagen eingesetzten Kataly-
satoren bendtigt fiir eine gute Funktionalitiat und lan-
ge Lebensdauer die Edelmetalle Platin, Palladium und
Rhodium. Besonders das Edelmetall Platin ist sehr stark
in Verwendung, da es sowohl fiir die Abgasnachbehand-
lung von Ottomotoren (Benzin) als auch fir Dieselmo-
toren benétigt wird.

Die Edelmetalle sind sehr teure und auch seltene Roh-
stoffe. In typischen Abgaskatalysatoren sind einige
Gramm Platin erforderlich, um eine gute Abgasreini-
gung zu ermoglichen. Diese Mengen machen einen
erheblichen Anteil der Kosten der Katalysatoren aus.
Ferner ist tiber die riesige Anzahl der Fahrzeuge und
Maschinen ein in Summe grofier Verbrauch der Edel-
metalle zu verzeichnen, welche nur zu einem Teil wie-
dergewonnen werden kénnen.

Zu Projektbeginn war bei einer Baumaschine (z. B. Bag-
ger) zur Erfiilllung der damalig im Fokus stehenden Ab-
gasnorm Stufe IV ein typischer Katalysator mit ca. 7 g
Edelmetall beladen. Die Kosten fiir diese Menge Edel-
metall sind vom Weltmarktpreis abhédngig, konnen aber
mit ca. 230,- € pro Katalysator angesetzt werden. Fiir die
damals zukiinftige und jetzt aktuelle Abgasnorm Stufe
V, sind noch héhere Edelmetallmengen pro Katalysator
erforderlich.

Projektbeschreibung

Das Projekt EDMIN hatte das Ziel, eine signifikante Re-
duzierung des Edelmetallgehaltes bei Dieseloxidations-
katalysatoren zu erreichen. Um zielgerichtet arbeiten
zu konnen, wurde der Fokus auf die spezielle Anwen-
dungsgruppe Baumaschinen und Stationdranlagen ge-
legt. Das Projektteam setzte sich zusammen aus der TU
Bergakademie Freiberg mit dem Lehrstuhl Reaktions-
technik, dem Katalysatorhersteller Heraeus aus Hanau
und dem Hersteller fiir Abgasanlagen, der Firma HJS,
aus Menden.

Das angestrebte Ziel fiir die Edelmetallreduzierung war
30 %. Basis daftir war ein in verschiedenen Anwendungen
etablierter Dieseloxidationskatalysator mit einer Edel-
metallbeladung von 1,6 g pro Liter Substratvolumen.

Wichtig flir die Zielerfilllung war insbesondere, dass
die Langzeitstabilitidt und die Stabilitit gegeniiber che-
mischer Vergiftung vergleichbar mit der Referenz sein
mussten. In den oben genannten Anwendungen sind
die vom Kunden und vom Gesetzgeber erwarteten Le-
bensdauern der Abgasnachbehandlung deutlich grofRer
als bei Personenkraftwaren. Man rechnet bei Bauma-
schinen nicht in Kilometern sondern in Betriebsstun-
den. Ziel ist es, eine Lebensdauer von meist 8.000 h zu
erreichen.Die Entwicklung des verbesserten Katalysa-
tors erfolgte auf wissensbasiertem Weg. Zunichst wur-
de die Referenz eingehend charakterisiert. Als wichtige
Methoden standen Priifstinde mit synthetischem Die-
selabgas zur Verfiigung. Mit diesen wurde die Reaktivi-
tat der Referenz und der Neuentwicklungen bestimmt.
Diese Messungen wurden erganzt durch chemisch-phy-
sikalische Methoden wie BET, DRIFTS, HTPD, XRD,
REM und EDX. Die Untersuchungen wurden sowohl
an Pulverproben wie auch an Wabenkatalysatoren un-
terschiedlicher Grofie durchgefiihrt. Die vielverspre-
chendsten Entwicklungen konnten auf einem Motoren-
prifstand unter nahezu realen Bedingungen vermessen
und gegen die Referenz gespiegelt werden.

Ergebnisse

In der ersten Projektphase war es gelungen, einen Ka-
talysator zu entwickeln, der eine vergleichbare Aktivitit
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bei ca. 20 % weniger Edelmetalleinsatz erreichen konn-
te. Die wesentlichen Schritte zu diesem Erfolg lagen in
der Optimierung des oxidischen Tragermaterials und in
der Verfahrensweise, wie das Edelmetall auf diese ver-
besserten Triger aufgebracht wurde. Sowohl im Labor
als auch auf dem Motorenpriifstand konnte die neue
Katalysatorformulierung ihre positiven Eigenschaf-
ten bestitigen. Anderungen in der katalytischen Per-
formance infolge hydrothermaler Exposition konnten
insbesondere auf das Versintern der Edelmetallkompo-
nente zurickgefiihrt werden.

In weiteren Schritten ist es zudem gelungen, das ibli-
cherweise eingesetzte Edelmetall Platin durch Beigaben
von Palladium zu stabilisieren, ohne dass die wichtige
Funktion des Katalysators, die Oxidation von NO zu NO,
beeintrachtigt wurde. Ebenfalls wurde erfolgreich unter-
sucht, ob diese Edelmetallmischung eine vergleichbare
Bestindigkeit gegeniiber Verschwefelung aufwies. Die
Vorginge bei der Verschwefelung und thermischen Re-
gernation der Katalysatoren konnten durch DRIFT-spek-
troskopische Untersuchungen aufgekléart werden.

Der zum Projektende hin entwickelte Katalysator konn-
te das Ziel der Edelmetallreduzierung um 30 % im We-
sentlichen darstellen. Der Katalysator konnte zudem
exemplarisch erfolgreich in realer Gréfle mit einem
Volumen von 4,3 Liter produziert werden und ist nach
einer eingehenden Vermessung auf dem Motorenpriif-
stand als Demonstrator in eine reale Abgasanlage ein-
gebaut worden. In der Demonstrationsanwendung

konnte innerhalb der Projektlaufzeit noch eine erste
Dauerhaltbarkeitsbetrachtung tiber 500 Betriebsstun-
den realisiert werden.

Fir die Ressourceneffizienz war es dem Projektteam
wichtig, dass nicht nur die reine Edelmetallreduzierung
betrachtet wurde, sondern dass auch sekundare Faktoren
bewertet wurden. Ganz besonders wichtig war dabei, dass
sowohl eingesetzten Rohstoffe als auch die verbesserten
Verfahrensschritte Produktion, Einsatz und Recycling
eines solchen Katalysators nicht erschweren. Die Edel-
metalle Platin und Palladium kénnen bei heutigen Kata-
lysatoren zwar nur anteilig jedoch mit sehr hoher Wie-
derfindungsrate zuriickgewonnen werden. Dies muss so
auch fiir Neuentwicklungen gelten. Die theoretische Be-
trachtung der Recyklierbarkeit konnte mogliche Prob-
leme verneinen. Gleichfalls verneint werden konnte ein
eventuell hoherer Energieeinsatz bei der spiteren Pro-
duktion solcher Katalysatoren unter Serienbedingungen.

Ein ebenfalls wichtiges Kriterium war die Rohstoffver-
flgbarkeit, da man in der Katalysatorformulierung das
Platin teilweise durch Palladium ersetzt hat. Betrachtet
wurden unter anderem die zum Projektzeitpunkt giil-
tigen Kennwerte fiir die ADP-Werte zu den 6konomi-
schen Reserven. Diese waren fiir die beiden Edelmetalle
vergleichbar. Der Austausch von Platin durch Palladium
sollte hinsichtlich dieses Faktors der Ressourceneffizi-
enz keinen negativen Einfluss haben. Die eingesparten
Mengen an Edelmetall sind als vollwertiger Anteil zu
betrachten.

Abbildung 5.1.3.1 Detailansicht einen keramischen Wabenkatalysators. Auf den Kanalinnnenwénden befindet sich der im Projekt optimierte

Washcoat.
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Die gewonnenen Erkenntnisse zur Katalysatoroptimie-
rung sind teilweise parallel zum Projektablauf in ver-
gleichbare Produkte eingeflossen und konnten deren
Eigenschaften bereits verbessern. Die neue Katalysa-
torformulierung wird den potentiellen Kunden vorge-
stellt und kann fiir neue Projekte als wichtiger Schritt
zur Kostenoptimierung genutzt werden. Es ist zurzeit
nicht ganz auszuschliefRen, dass die Weiterentwicklung
der Emissionsvorschriften eine Anpassung der Abgas-
katalysatoren erforderlich macht. Denkbar sind weiter
steigende Lebensdauer- und Effizienzanforderungen. In
dem Fall muss wieder mit hoheren Edelmetallbeladun-
gen gerechnet werden. Auch hier kann die neue Techno-
logie helfen, die Systemkosten stabil zu halten.

Neben den Anwendungen in der Abgasnachbehand-
lung kénnen die neuen Erkenntnisse zur Katalysator-
optimierung auch in andere Anwendungen einflief3en,
bei denen Katalysatoren eine wichtige Rolle spielen, z. B.
Abluftreinigung und chemische Prozesse.
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5.1.4 Projekt SusHy - Edelmetallfreie Katalysatoren fiir die Wasserstoff-
produktion aus erneuerbaren Energiequellen - Sustainable Hydrogen,

FKZ 03X3581A

Einleitung

Die Herstellung von Wasserstoff (H,) basiert derzeit zu
mehr als 95 % auf der Nutzung fossiler Energietrager!
und tragt durch die Freisetzung grofer Mengen an Koh-
lendioxid in signifikantem Mafie zum anthropogenen
Treibhauseffekt bei. Auch im Zusammenhang mit der
Verknappung fossiler Energietrager ist die alternative
regenerative Erzeugung von H, eine besondere Heraus-
forderung, da der H, eine wichtige Rolle bei der Her-
stellung von Diingemitteln spielt, deren Bedarf fiir die
Erzeugung von Nahrungsmitteln auf Grund der stetig
wachsenden Weltbevolkerung steigt.

Die fiir die Bereitstellung von H, aus elektrischer Ener-
gie derzeit relevanten Technologien sind die alkalische
Elektrolyse (AEL) mit einem fliissigen basischen Elekt-
rolyten und die saure Elektrolyse mit einer polymeren
Elektrolytmembran (PEM).

AEL-Systeme sind hinsichtlich Energieverbrauch, Ma-
terialkosten und Verfiigbarkeit weit-gehend optimiert.
Als Katalysatormaterial wird bei der AEL iberwiegend
Nickel eingesetzt. Ein grofies Problem mit erneuerba-
ren Energiequellen ist die fluktuierende Energiebereit-
stellung, da es beim Betrieb der AEL im Teillastbereich
zu einer stirkeren Verunreinigung mit dem jeweiligen
Fremdgas kommt. Aus diesem Grund sind AEL nach
dem heutigen Stand der Technik nicht fiir den dynami-
schen Betrieb mit fluktuierenden Energiequellen wie z.
B. Windstrom oder Solarenergie geeignet. Das schnelle
dynamische Verhalten wird als ein wesentlicher Vorteil
der PEM-Elektrolyse gesehen. Bisher sind PEM-Elek-
trolyseure jedoch auf Grund ihrer hohen Investitions-
kosten, die u. a. auf den hohen Gehalt der Elektroden
Platingruppenmetalle (PGM) zuriickzufiihren sind, nur
fiir Nischenanwendungen geeignet. Fiir eine breite An-
wendung dieser Systeme im Energiesektor ist die Redu-
zierung der Investitionskosten, z. B. durch die Nutzung
edelmetallfreier Katalysatoren unabdingbar. In der For-
schung gibt es vielversprechende Ansitze fiir den Er-
satz von PGM insbesondere durch Ubergangsmetall-
oxidkatalysatoren (Co, Mn)** bzw. kohlenstoffbasierte
Materialien.*> Neben der reinen Katalysatoroptimie-
rung bietet der Bereich der Photokatalyse, die direkte
Kopplung von lichtabsorbierenden Halbleitermateria-
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lien mit effizienten Wasserspaltungskatalysatoren An-
satzpunkte, die Effizienz der Wasserstofferzeugung aus
erneuerbaren Energien zu erhéhen. So konnte bereits
von Turner gezeigt werden, dass die direkte Erzeugung
von H, aus Sonnenlicht mit einer hoheren Effizienz (16
%) als bei der Kopplung konventioneller Photovoltaik
und Elektrolysesysteme moglich ist, da bei der Photo-
katalyse kleinere Stromdichten auftreten.® Ein Nachteil
dieses Systems sind jedoch derzeit die kostenintensi-
ven Halbleitermaterialien zur Energieumwandlung und
Platin als Elektrokatalysator. Fiir eine breite Anwen-
dung missen Photoelektroden aus verfligbaren und
giinstigen Halbleitermaterialien und edelmetallfreien
Wasserspaltungskatalysatoren entwickelt werden. Ein
,Proof-of-Concept” fir dieses System auf der Basis von
Si-basierten Halbleitern und einem Cobalt basierten
Elektrokatalysator wurde von Nocera berichtet.”

Projektbeschreibung

Bei diesem Vorhaben geht es um die Entwicklung
von edelmetallfreien Katalysatoren fiir ein effizienz-
optimiertes, photo-elektrochemisches (PEC) Modul
zur Erzeugung von H, mit Hilfe von Sonnenlicht. Das
Modul besteht aus verschiedenen funktionalen Schich-
ten, die aufeinander abzustimmen sind. Der Schwer-
punkt der Forschungsarbeiten liegt hierbei auf der
Entwicklung von edelmetallarmen, moglichst edel-
metallfreien Katalysatoren. Die Integration die-
ser Katalysatoren in das Gesamtsystem erfolgt durch
die Auftragung auf strukturierte (Photo)-Elektro-
den. Die Anordnung der Elektroden in einem Mo-
dul mit getrennten Elektrodenrdumen erlaubt die se-
parate Erzeugung von Wasserstoff und Sauerstoff.
Das Projekt ist in vier Arbeitspakete unterteilt und
wird von den vier Partnern Evonik Industries AG, Leib-
nitz-Institut fir Katalyse eV. (LIKAT), Ruhr-Universi-
tdt Bochum (RUB) und dem Forschungszentrum Jilich
GmbH (FZJ) bearbeitet, wobei die Technische Universi-
tat Darmstadt (TUD) als Unterauftragnehmer von Evo-
nik Industries AG fungiert.

In Arbeitspaket 1 ,Entwicklung edelmetallfreier Kata-
lysatoren zur Wasserspaltung” wurden Katalysatoren
synthetisiert, charakterisiert und getestet, wobei sich
die TUD auf Mischoxidkatalysatoren aus Gasphasen-

abscheidung, das LIKAT auf Elektrokatalysatoren und
Komposit-Elektroden und die RUB auf kohlenstoffba-
sierte Katalysatoren fokussierte. Im darauf folgenden
Arbeitspaket 2 ,,Optimierung der Komponenten fiir ei-
ne photo-elektrochemische Zelle“ entwickelte das FZ]
ein Modul zur photo-katalytischen Wasserspaltung mit
einer optimierten Stapel-Photodiode fiir die H,-Erzeu-
gung, wobeidie TUD die Korrosionsschutz-schichten fiir
die Halbleiterdioden in Zusammenhang mit der Anbin-
dung an die Elektrokatalysatoren optimierte. Bei Evonik
wurde im Rahmen des dritten Arbeitspakets ,Herstel-
lung und Optimierung eines Moduls zur Wasserstoff-
erzeugung” ein Demonstrator-Modul vor dem Hinter-
grund der wirtschaftlichen Nutzung konzipiert, gefertigt,
in einem speziell fiir das Projekt angepassten Teststand
charakterisiert und optimiert. Zudem wurden Langzeit-
tests mit schnellen Lastwechseln und erhéhter Tempera-
tur durchgefiihrt. Die Wirtschaftlichkeit der Wasserstoff-
erzeugung aus erneuerbaren Energien hingt mafRgeblich
von der Effizienz der Elektrokatalysatoren sowie der Ein-
bindung der erneuerbaren Energie und dem Energieauf-
wand zum Betrieb der Wasserstofferzeugungsanlage ab.
Von zentraler Bedeutung sind daher neben dem Kataly-
sator die Reaktor- und Aufarbeitungstechnik. Schliefllich
wurde im Arbeitspaket 4 ,,Okonomische und 6kologische
Betrachtungen“ von Evonik eine ,Life Cycle Analyse”
(LCA) und einer Potentialanalyse unter Berticksichtigung
der wirtschaftlichen und umweltbezogenen Rahmenbe-
dingungen durchgefiihrt.

Bei der Meilensteinplanung sollte zundchst nach 15
Monaten die prinzipielle Funktion der Katalysatoren
mit vermindertem Edelmetallgehalt gezeigt werden.
Nach einem weiteren Jahr sollten Stromdichte bei min-
destens einem Katalysator mit vermindertem Edelme-
tallgehalt von 100 uA/cm? bei einem Potential von 1,8
V erzielt werden. Zum Ende des Projekts sollte ein Sys-
temwirkungsgrad® von Sonnenlicht zu Wasserstoff von
mindestens 10 % erreicht werden.

Ergebnisse

Wihrend des Projekts wurden stetig neue Katalysator-
materialien beziehungsweise mit diesen beschichtete
Elektroden entwickelt und getestet. Die untersuchten
Katalysatormaterialien zeigten sich frithzeitig iberwie-
gend unvertriglich im sauren pH-Bereich, weshalb das zu
entwickelnde System mit alkalischem Elektrolyten sowie
Anionenaustauscher-Membran (AEM-Elektrolyse) aus-
gelegt wurde. Nach Auswahl finaler Katalysatoren/Elek-
troden mit der eigens entwickelten elektrochemischen

Messmethode mit RFEs (,rotating foam electrodes®) fan-
den die wesentlichen Versuche im speziell designten und
konstruierten Demonstrator-Modul statt. Als Elektro-
densubstrat wurde Nickelschaum verwendet, der jeweils
mit Aktivmaterial beschichtet wurde — Anode: kohlen-
stoffbasierter Katalysator (RUB) mit PPO basiertem Bin-
der. Kathode: Nicklel-Molybdan-Nitrid basierter, binder-
freier Katalysator (LIKAT).

Der Betriebspunkt des PEC-Moduls wurde im ersten
Schritt aus separaten Messdaten fiir Solarzelle (Strom
wird erzeugt) und Elektrolysezelle (Strom wird ver-
braucht) durch Uberlagerung der einzelnen Kennlinien
abgeschatzt (s. Abbildung 5.1.5.1). Daraus ergibt sich,
dass die Elektrolyse fast 100 % des zur Verfligung ge-
stellten Stroms nutzen kann und die Solarzelle das limi-
tierende Bauteil ist - es ergibt sich fiir die Elektrolyse ein
Puffer von etwa 100 mV, ohne dass der nutzbare Strom
signifikant sinken wiirde.

Die experimentell bestimmte Stromdichte der allein
durch die Solarzelle betriebenen Elektrolyse im finalen
PEC-System, unabhingig der betrachteten Temperatu-
ren, betrug 6,6 mA/cm? und entsprach damit den zuvor
bestimmten Betriebspunkten der Einzelmessungen. Da-
raus ergibt sich fiir dieses System ein Systemwirkungs-
grad (Sonnenlicht zu Wasserstoff) von 8,1 %. Damit wur-
de das Ziel von 10 % Wirkungsgrad knapp verpasst. Im
Dauerbetrieb bis 10 h ergab sich eine anndhernd kon-
stante Stromdichte zwischen 6,1 mA/cm? und 6,2 mA/
cm?, wodurch der Wirkungsgrad etwas sinkt.

Zusammengefasst zeigen die Ergebnisse des Projekts ei-
nen Weg zur H,-Produktion ausgehend von Solarenergie
als nachhaltige Alternative zur Produktion aus fossilen
Brennstoffen. Ein weiterer Effekt zur Ressourceneffizienz
ist die Verwendung von anderen Materialien als die teu-
ren Platingruppenmetalle, welche die Kosten der H,-Pro-
duktion durch Elektrolyse absenken kénnten.

Verwertung

Die Aktivititen der besten im Rahmen des SusHy-Projekts
entwickelten edelmetallfreien Katalysatoren sind unter al-
kalischen Bedingungen vergleichbar mit denen der edel-
metallbasierten Benchmark-Katalysatoren und stimmen
sehr positiv in Bezug auf die Verwertbarkeit der Ergeb-
nisse. Dennoch muss deren Einsatz in alkalischen Memb-
ranelektrolyseuren (AEM) relevanter Grofie evaluiert und
insbesondere gepriift werden, ob die Katalysatoren sich in
diesen Systemen ausreichend langzeitstabil zeigen.
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Abbildung 5.1.4.1 Uberlagerung der separat bestimmten Kennlinien von Solarzelle und Elektrolyse zur Abschitzung der Betriebspunkte des zu
kombinierenden PEC-Moduls [Solarzelle: a-Si, a-Si, pc-Si, 1 cm? (FZJ); Anode: Kohlenstoffbasierter Katalysator (RUB) mit PPO-Binder auf
Nickelschaum; Kathode: NiMoN-basierte, binderfreie Katalysator (LIKAT) auf Nickelschaum; je 1 cm? Elektroden- und Solarzellflichen,
zero-gap Anordnung / Elektrolyt: 1 M KOH; Membran: fumasep® FAA-3]

Im Anschluss an das offentlich geférderte Projekt sol-
len die neu entwickelten Elektro-katalysatoren fiir die
Wasserelektrolyse nach Moglichkeit bei Evonik zur
Marktreife gebracht werden. Hierzu sind Versuche zur
Uberfiihrung der Laborsynthese der Elektro-katalysa-
toren hin zu einem industriellen Fertigungsverfahren
bei Evonik geplant. Als ndchster Schritt muss eine Zu-
sammenarbeit mit den moglichen Kunden (Herstel-
lern von Elektroden, Membran-Elektrodeneinheiten
und Elektrolyseurbauern) erfolgen, um die Machbar-
keit der AEM-Technologie auch im technisch relevan-
ten Maf3stab zu priifen. Wichtige Voraussetzung fiir die
AEM-Technologie ist eine entsprechende Ionentau-
scher-membran, die den Markterfordernissen an Lang-
zeitstabilitdt und technischen Leistungsparameter ge-
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niigt und in industriellem Mafistab zur Verfiigung steht.
Hier kommen aktuell nur wenige Hersteller von alka-
lischen Membranen infrage, wobei unklar ist, ob diese
Hersteller diese Voraussetzungen aktuell schon erfiil-
len. Aufgrund der moglichen Kosteneinsparungen im
Vergleich zur PEM und der hohen Bedeutung der Kos-
ten sind weitere Entwicklungen zur Realisierung der
AEM-Technologie zu erwarten.

Als Zielmarkt der AEM-Technologie kommt nicht nur der
existierende Markt fur ,Industriellen Wasserstoff“ son-
dern auch der entstehende , Power-to-Gas“-Markt, sowie
zukiinftig der ,Wasserstoffmobilitaitsmarkt* in Frage.
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5.1.5 Projekt Bio-Last - Optimierung von chemischen Verbundsystemen
fiir Langzeitstabilitat und Erdbebensicherheit durch Anwendung
bioinspirierter Prinzipien, FKZ 03X3587A

Einleitung

Im Bausektor fallen weltweit 30% der globalen CO,-Emis-
sionen und 40% des globalen Ressourcenverbrauchs an.
Vor diesem Hintergrund kommt zukinftig dem Thema
»,Nachhaltiges Bauen“ eine enorme Bedeutung zu. Eine
Reduzierung des Ressourcen-verbrauchs kann dabei ei-
nerseits Uiber schlankere und leistungsfihigere Bauteile
und andererseits tiber eine Verlingerung der Nutzungs-
dauer der Bauwerke erfolgen. In beiden Fillen werden
leistungsfahigere und effizientere Befestigungsmittel be-
notigt.

Fir Schwerlastbefestigungen werden haufig chemische
Verankerungssysteme eingesetzt, da sie einfach in der
Anwendung sind und hohen Belastungen standhalten.
Schwerlastbefestigungen erweisen sich andererseits als
besonders kritisch in Bezug auf Verschleif! und vorzei-
tiges Versagen, da dies in der Regel mit Gefahr fiir Leib
und Leben verbunden ist. Die Dauerhaftigkeit chemi-
scher Verankerungen kann von den folgenden Bedin-
gungen jedoch stark beeinflusst werden:

® Bei chemischen Verankerungen tritt unter Belastung
typischerweise ein sehr langsames Kriechen auf. Die-
ses Kriechen kann bei ungeeigneten Systemen tiber
einen langen Zeitraum zu einem Versagen fiihren.

° Bei Erdbeben werden Befestigungen einer extremen
zyklischen Lastinderung unterworfen, dies kann
bereits nach wenigen Zyklen zum Versagen der Ver-
ankerung fithren.

Die Biologie bietet viele Beispiele fiir hoch effiziente, der
jeweiligen Funktion hervorragend angepasste Haft- bzw.
Verankerungssysteme, die unter sehr unterschiedlichen
Umweltbedingungen und bei hdufig wechselnden Las-
ten (Wind oder Wasser) mit hoher Zuverlassigkeit und
grofler Fehlertoleranz permanente Anhaftung gewahr-
leisten. Die biologischen Systeme zeichnen sich durch
eine dauerhaft hohe Versagenssicherheit, Mechanismen
zur Rissinhibition und Selbstheilung sowie sehr gute
Dampfungseigenschaften und ein gutmiitiges Versa-
gensverhalten aus.

Projektbeschreibung

Ziel des Vorhabens war es, in einem von der fischer-
werke GmbH & Co. KG koordinierten interdisziplindren
Forschungsprojekt mit wissenschaftlichen Partnern aus
der Biologie/Bionik, Materialforschung, Polymerche-
mie und Polymerphysik chemische Verbundsysteme
mit Hilfe bioinspirierter Methoden hinsichtlich ihrer
Langzeitstabilitit und Toleranz gegentiiber dynamischer
Belastung im Erdbebenfall zu ertiichtigen.

Dazu sollten die den Haft- und Verankerungssystemen
der Biologie zu Grunde liegenden Funktionsprinzipien
identifiziert, die Ubertragbarkeit innovativer Prinzipien
anhand von Modellsystemen getestet und schlieflich
nach biologischem Vorbild optimierte Verbundsysteme
entwickelt werden.

Die Vorgehensweise und Interaktion der Projektpartner
ist im Strukturplan auf folgender Seite dargestellt:

Biologische Vorbilder werden im AG Speck (Prof. Speck,
Universitit Freiburg) gescreent und an den ausgewahl-
ten Beispielen strukturelle und (mikro-)mechanische
Untersuchungen im AG Speck und AG Schwaiger, Kraft
(Frau Dr. Schwaiger, Prof. Kraft KIT) durchgefiihrt. Im
Projektteam werden gemeinsam Wirkprinzipien identi-
fiziert und abstrahiert. Daraus abgeleitet werden in den
AG Milhaupt und Reiter (Prof. Miilhaupt, Prof. Reiter,
Universitit Freiburg) neuartige Polymerhybridsysteme
entwickelt und im AG Schwaiger und durch fischer-
werke charakterisiert. Im letzten Schritt werden diese
Modellsysteme an die industriellen Anforderungen an-
gepasst und die Leistungsfahigkeit unter Praxisbedin-
gungen ermittelt.

Ergebnisse

Nach Literaturrecherche und Screening der biologi-
schen Vorbilder wurde das Haftsystem der Kletterpflan-
ze Passiflora discophora als geeignetes Modellsystem
ausgewdhlt. Die Analyse der Mechanik der Haftranken
fihrte zu einem vertieften Verstindnis des Form-Struk-
tur- Funktionszusammenhangs. Es konnte gezeigt wer-
den, dass durch eine gezielte Abfolge von Geweben mit
unterschiedlichen Eigenschaften die Langlebigkeit der
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Ideen aus der Biologie (Inspiration)

¢ Screening biologische Vorbilder (AG Speck)
¢ Strukturelle und (mikro-)mechanische Untersuchungen <

(AG Speck, AG Schwaiger & Kraft)

Identifikation und Abstraktion von Wirkprinzipien (Deduktion) 7
° Interdiszip lindre Zusammenarbeit aller AGs, fischerwerke

Entwicklung und Test bioinspirierter Modellsysteme

¢ Entwicklung Polymerhybridsysteme (AG Milhaupt)

¢ Strukturbildung und Orientierun g von Polymerhybridsystemen (AG Reiter)
¢ Mechanische Charakterisierung von Polymerhybridsystemen

(AG Schwaiger & Kraft, fischerwerke)

Entwicklung, Simulation und Test bionischer Verbundankersysteme
¢ Anpassung von Modellsystemen an industrielle Anforderungen

(AG Miilhaupt, AG Reiter, fischerwerke)

¢ Simulation mittels FE-Modellen (AG Schwaiger & Kraft)

~reverse Bionik“ (AG Speck)

¢ Formoptimierung von Verbundankern (AG Schwaiger & Kraft, AG Speck)

¢ Statische und dynamische mechanische Tests der optimierten
Verbundankersysteme (AG Schwaiger & Kraft, fischerwerke)

Abbildung 5.1.5.1 Struktur des Vorhabens und Visualisierung der Arbeitsteilung der beteiligten Partner.

Haftstruktur unterstiitzt und eine hohe Flexibilitiat und
Adaptivitit realisiert wird.

Mittels Mikro-Computertomographie und digitaler
Bildanalyse konnte die Mikrostruktur quantitativ be-
schrieben werden und die mechanischen Eigenschaf-
ten des Haftsystems im Innern ortsaufgelost mittes
Nanoindentation ermittelt werden. Uber Finite-Ele-
mente-Analyse konnten wichtige Erkenntnisse iber die
Versagensmechanismen gewonnen werden. Durch Abs-
traktion konnten diese Prinzipien auf die technischen
Systeme tibertragen werden. Durch Simulation konnte
u.a. gezeigt werden, dass geometrische Modifikationen
an der Ankergeometrie erhebliche Verbesserung hin-
sichtlich der mechanischen Leistungsfahigkeit bringen.

Bei der Ubertragung dieser Erkenntnisse auf Poylmer-
hybridsysteme hat sich der Einsatz von kleinen (~ 1 um)
harten Korundpartikeln als Verstarkungsmaterial in ei-
ner Epoxidmatrix als besonders wirksam erwiesen.

Nach Umsetzung dieser gefundenen Prinzipien in die
technischen Systeme ist einerseits eine Leistungsstei-
gerung der Systeme zu erwarten andererseits eine Er-
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hohung der Lebensdauer der Systeme. Beide Effekte
fihren unmittelbar zu einer Reduktion des Ressourcen-
verbrauchs zur Losung des Befestigungsproblems.

Verwertung

Die Analyse der biologischen Haft- und Verankerungs-
prinzipien und die mechanische und mikroskopische
Analyse der Projektpartner an der Universitét in Frei-
burg und dem KIT in Karlsruhe haben gezeigt, dass der
Einsatz von Gradientenmaterialien ein wesentlicher Er-
folgsfaktor bei der Realisierung von widerstandsfidhigen
und alterungsbestidndigen Systemen ist. Durch analyti-
sche Verfahren, insbesondere FE-Simulationen konn-
te gezeigt werden, dass auch im technischen Verbund-
ankersystem durch Gradienteneffekte positive Effekte
hinsichtlich Langzeitstabilitit und Erdbebentauglich-
keit erzielbar sind. Einige der Effekte konnten experi-
mentell bestétigt werden.

Im technischen System sind Gradienten auf der Rezep-
turebene denkbar. Durch die Kombination von relativ
weicher Matrix mit harten Fillstoffplattchen (z.B. Ko-
rund) konnten von Perlmutt abgeleitete Strukturen mit

Abbildung 5.1.5.2 Chemisches Verbundankersystem der Firma fi-
scher bestehend aus Zweikomponenten-Reaktiv-harz und Verbund-
anker (hier: spezieller Stahlbolzen). © fischerwerke GmbH & Co. KG

deutlich verbesserten mechanischen Eigenschaften rea-
lisiert werden. Mit der Universitit Freiburg wurde das
Prinzip als Patent angemeldet und soll in zukiinftigen
Rezepturen verwertet werden (DE 10 2014 013 799 A1).

Neben der Rezepturebene sind Gradienten auch auf der
Geometriebene der Anker denkbar. In den Simulatio-
nen hat sich gezeigt, dass insbesondere die Verschiebung
von Lasteinleitungskomponenten weg von den Beton-
oberflichen nahen Bereichen in Richtung der Bohr-
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lochenden positive Effekte zeigen. In zwei Patentanmel-
dungen mit dem Projektpartner KIT sind dazu spezielle
Gewindeformen, die sich entlang der Gewindestangen
im Bohrloch veridndern, als Patente eingereicht worden
(DE 10 2015 115 833 A1; 2. Schutzrechtsanmeldung am
6.4.2016 beim DPA in Miinchen eingereicht).

Durch die erzielten Projektergebnisse wurden grund-
legende neue Erkenntnisse tiber den Lasteinleitungs-
mechanismus von Verbundankern in den Untergrund
gewonnen. Diese Erkenntnisse werden von den Ent-
wicklungsabteilungen des Unternehmens in zukiinf-
tigen Entwicklungen genutzt. Als sehr leistungsfahiges
Werkzeug hat sich FE-Simulation gezeigt. In Verbin-
dung mit dem am KIT im Rahmen des BioLast-Projekts
entwickelten Nanoindentationskriechversuch konn-
ten neue Beton- und Verbundmodelle erarbeitet wer-
den, die schon jetzt erfolgreich fir die Unterstiitzung
der Entwicklungsabteilungen eingesetzt werden. Die
Entwicklungszeiten konnen damit deutlich reduziert
werden und die Zahl von aufwéndigen Versuchen mit
groflem Materialeinsatz (Betonverbrauch!) reduziert
werden. Im Rahmen eines laufenden Dissertationsvor-
habens eines fischerwerke-Projektmitarbeiters (F. Zhu)
an der Universitit fiir Bodenkultur in Wien wurden die
Methoden weiter verfeinert. Die Dissertation wurde am
18.03.2019 erfolgreich abgeschlossen.

[1] Schétzle, J.: Optimierung von chemischen Verbundsystemen fir Langzeitstabilitat und Erdbebensicherheit durch Anwendung
bioinspirierter Prinzipien — BioLast Schlussbericht : Teilprojekt A - fischerwerke GmbH & Co. KG, TIB Hannover

[2] Speck, T.; Bohn, H.; Schmier, S.: Optimierung von chemischen Verbundsystemen fiir Langzeitstabilitat und Erdbebensicherheit
durch Anwendung bioinspirierter Prinzipien - BioLast Schlussbericht : Teilprojekt B — Universitat Freiburg

[3] Schwaiger, R.: Optimierung von chemischen Verbundsystemen fiir Langzeitstabilitat und Erdbebensicherheit durch Anwendung
bioinspirierter Prinzipien — BioLast Schlussbericht : Teilprojekt C - Karlsruher Institut fir Technologie

[4] Laule, S.: Induziertes gerichtetes Kristallwachstum einer kristallisierbaren Polymerkomponente innerhalb eines nicht-kristallisier-
baren Polymernetzwerks und Untersuchung der resultierenden mechanischen Energie, Dissertation Universitat Freiburg 2018

[5] Huber, M.: Dispersion und Ausrichtung von Korund-Nanopléttchen in bioinspirierten Epoxid- und Vinylester-Harzsystemen und
deren Anwendung als chemische Verbundanker, Dissertation Universitat Freiburg 2017

[6] Zhu, F.: Kriechverhalten von Verbundankern: Untersuchungen mittels Nanointendierung und numerischer Simulation, Dissertation

Universitat fir Bodenkultur Wien 2019
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5.1.6 Projekt SKY - Technologieplattform ,Schaltbare Katalysatoren
fiir Flissigphasen-Prozesse, FKZ 03X3588A

Einleitung

Es besteht eine nicht iberbriickte technologische Li-
cke zwischen Bedarf und Verfligbarkeit stabiler, aktiver,
selektiver und wieder verwendbarer Metallkomplex-
katalysatoren. Solche Katalysatoren ermoglichen zwar
hohe Selektivititen sind aber meist teuer in ihrer Her-
stellung. Diese Diskrepanz zwischen den hohen Kos-
ten fiir hochselektive Komplexkatalysatoren und dem
oft engen Kostenspielraum, den die Wertschopfung
des katalytischen Prozesses belésst, tritt in den ver-
schiedensten Anwendungsgebieten auf. Diese reichen
von spezialchemischen Anwendungen im mittleren
Bereich der Wertschopfungskette wie z. B. Herstellung
von funktionalisierten Olefinen als Monomere iiber
Tenside, Weichmacher, alpha-Olefine etc. bis hin zur
Produkten am Ende der Wertschépfungskette wie z. B.
agrochemische und pharmazeutische Wirkstoffe. Die
bisherigen Beschrankungen des industriellen Einsatzes
der hoch selektiven aber teuren Metallkomplexkataly-
satoren werden auch dadurch verstarkt, dass diese zu-
meist in geloster Form vorliegenden Katalysatoren nur
schwer von der Produktlésung abzutrennen sind bzw.
infolge des Trennprozesses zerstort werden. Geliange es,
diese Katalysatorsysteme zu rezyklieren (ausreichende
Robustheit und Standzeit vorausgesetzt), so ergéibe sich
ein erhebliches wirtschaftliches Potential fiir diese Ka-
talysatorklasse. Konzepte zur Immobilisierung der Me-
tallkomplexe auf festen Tragern wurden bereits umfas-
send untersucht. Sie scheitern allerdings meist an dem
Umstand, dass Aktivitat und Selektivitit der Komplexe
durch deren Wechselwirkung untereinander und mit
dem Triger geringer sind als die der entsprechenden
gelosten, ungetragerten Katalysatoren.

Katalysatoren auf Basis stimuli-schaltbarer Polymere
sind Systeme, deren Aggregatzustand und damit einher-
gehend, deren Aktivitit mittels definiert einstellbarer
Reaktionsparameter (z. B. Temperatur) schlagartig gean-
dert (,geschaltet”) werden konnen. D. h. im ,Arbeitsmo-
dus” liegen sie gelost als hochaktive und selektive Kata-
lysatoren vor, wihrend sie im ,,abgeschalteten Modus*“ zu
festen Phasen mit weitgehend unzugénglichen katalyti-
schen Zentren werden. Damit wurden folgende Verbes-
serungen der Ressourceneffizienz chemischer Verfahren
im Bereich der Spezial- und Feinchemie zu adressiert:
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I. Minimieren von Nebenprodukten durch den Ein-
satz hochselektiver Metallkomplexkatalysatoren

II. Erhebliche Kostenreduktion und Materialeffizienz
der Prozesse durch Rezyklierung komplexer teurer
Katalysatoren inklusive Liganden und Edelmetalle
auf Basis ihres schaltbaren Aggregatzustandes

III. Erh6hung der Raumzeitausbeuten und Material-
effizienz durch lésemittelarme Prozessfiihrung,
da sich diese einfach mittels Filtration von der Pro-
duktlésung abtrennen lassen und aufwindige Ex-
traktionsverfahren entfallen.

IV. Weitere Erhohung der Raumzeitausbeute auch im
Vergleich zu konventionellen heterogen-katalysier-
ten Prozessen, da die stimuli-schaltbaren Katalysa-
toren quasi als homogene Katalysatoren eingesetzt
werden, d. h. es wird ein optimale Wechselwirkung
zwischen der Reaktantenldsung und den katalytisch
aktiven Zentren gewaihrleistet, ohne zusitzliche
aktivitdts-mindernde Diffusionsbarrieren zu schaf-
fen, wie sie in der Phasentransferkatalyse oder der
heterogenen Katalyse auftreten.

V. Sichere Prozessfithrung bei stark exothermen ka-
talytischen Prozessen durch selbstabschaltende Ka-
talysatoren: Katalytisch funktionalisierte stimuli-
schaltbare Polymere, die eine sogenannte LCST
(lower critical temperature) aufweisen, senken ihre
Loslichkeit schlagartig oberhalb dieser kritischen
Temperatur und fallen als Feststoff aus.

Projektbeschreibung

Fir die Entwicklung von schaltbaren Katalysatoren ist es
erforderlich, optimale Kombinationen der Einzelkompo-
nenten (Liganden, Spacer, Komplexe, Monomere, Po-
lymere und Mikrogele) zu identifizieren, wobei in Ab-
hingigkeit des jeweils betrachteten Reaktionstyps
(C-C-Kupplungen, Metathese, Hydrierungen und Hyd-
roformulierungen) mit den entsprechenden Reaktions-
bedingungen (Losemittel, Substrate, Temperatur etc.) un-
terschiedliche Parameterrdaume fiir die Optimierung zu
berticksichtigen sind. Die Monomer/Ligand-Konjugate
wurden nach etablierten Syntheseverfahren hergestellt
mit Augenmerk auf robusten und flexiblen Synthesewe-
gen (Veresterungen / Amidsynthese). Aufgrund der Viel-
zahl der Einzelkomponenten und Syntheseparameter
wurde eine statistischere Versuchsplanung angewandt.

Um Verstindnis fiir Struktur-Eigenschaftsbeziehun-
gen zu erlangen, wurden Versuchsreihen durchgefiihrt,
aus denen der Einfluss struktureller Parameter auf die
physikalischen und katalytischen Eigenschaften abge-
leitet werden konnte. Basis der Versuchsplanung war
die Festlegung der folgenden Parameter der Katalysa-
torsynthese und -zusammensetzung:

* Typ des temperatur-schaltbaren Polymers: die Aus-
wahl wird die Art des Losemittels bestimmt. Dieses
wiederum ist spezifisch fiir die jeweilige katalytische
Anwendung und wird sich im Verlaufe der Entwick-
lungsarbeiten ergeben.

® Art der Liganden (der Funktionalisierung des Poly-
mers ((1) Diamin-, (2) NHC-Liganden, leaching-freie
(3) organo-katalytische Funktionalititen) Funktio-
nalisierungsgrad

¢ Synthesemethode

* Metallkomponente (je nach Anwendung Ru oder Pd)

Als erste Katalysatoranwendungen wurden folgende
Reaktionsklassen ausgewéhlt:

* Noyori-Hydrierungen in Gegenwart von Ru-NHC-
Diamin-Komplexen

* Olefin Metathese in Gegenwart von Ru-NHC-Aren-
Komplexen

° Organokatalyse als leaching-freie Testreaktion fiir
Grundlagenuntersuchungen zur Kinetik der kataly-
tischen Reaktion und der Sedimentation in Abhin-
gigkeit der Temperaturzyklen

* Hydrierungen von langkettigen Olefinen in Gegen-
wart von Ru-NHC-Aren-Komplexen

¢ CC- und CX-Kupplungen in Gegenwart von Pd-
NHC-Aren-Komplexen

Ein Modell zur Wirtschaftlichkeitsbewertung bertick-
sichtigte Rohstoffkosten, Fixkosten der Katalysator-
herstellung in Abhangigkeit von der Syntheseroute so-
wie das Potential der Kostensenkung tiber ,,Economy of
Scale®, die Leistungsdaten der Katalysatoren (Turn-over-
Zahl, Aktivitit und Selektivitit, Raum-Zeitausbeute).
Dartiber erfolgte ein Vergleich der SKY-Katalysatoren
mit konventionellen Edelmetall-Pulver-Katalysatoren.

Synthesen von Polymeren / Microgelen: Im Rahmen
des Projektes wurden neue Reaktionskonzepte entwi-
ckelt um funktionale Polymer- und Mikrogelsysteme
basierend auf Ethylacrylat (EA) synthetisiert. Poly(ethy-
lacrylat) besitzt UCST in Alkoholen und deshalb wurde
EA als Model-Monomer benutzt um mafigeschneider-

te schaltbare Polymersysteme durch Copolymerisation
mit anderen Monomeren zu entwickeln. Es wurden li-
neare Copolymere auf Basis von Ethylacrylat (EA) und
2-Hydroxyethylmethacrylat (HEMA) durch kontrollier-
te radikalische Polymerisation synthetisiert. Das Mono-
mer EA wurde dabei als Hauptmonomer verwendet, das
es ein UCST-Verhalten in verschiedenen organischen Lo-
sungsmitteln besitzt. Durch Integration der OH-Grup-
pe des HEMAs sollte die post-Modifikation (siehe WP 4)
der Polymere, beispielsweise zur Koordination von Me-
tallen, gewidhrleistet werden. Die PEA-HEMA-Copoly-
mere wurden durch eine ATRP (Atom Transfer Radical
Polymerization) hergestellt, welche die groflen Vortei-
le einer guten Reaktionskontrolle (Kettenlange, statis-
tischer Einbau der Monomere) mit einer sehr geringen
Polydispersitit (D<1,2) verbindet. Es wurden Faktoren
wie Kettenlinge oder Copolymerzusammensetzung va-
rilert und die entstandenen Polymere charakterisiert.
Des Weiteren wurden Mikrogele ebenfalls auf Basis von
EA synthetisiert. Dazu wurde EA in einer Emulsions-
polymerisation zu PEA Mikrogelen umgesetzt. Die Syn-
thesen wurden auch fiir Copolymerisation von zwei Mo-
nomeren (Hauptmonomer EA und Comonomer HEMA)
optimiert um funktionalisierte Mikrogele zu erhalten.
Bei Mikrogelsynthesen wurden verschiedene Parameter
wie Monomer : Copolymer-Verhiltnis, Vernetzer- und
Tensidkonzentration, Reaktionstemperatur variiert um
Anteil von funktionalen Gruppen, Teilchengréfie und
Vernetzungsdichte zu steuern. Es wurden PEA- und
funktionalisierte PEA-Mikrogele synthetisiert mit brei-
tem Spektrum von Eigenschaften wie einstellbare UCST,
steuerbare Quellungsgrad und variable Anteil von funk-
tionalen Gruppen. Zur Funktionalisierung wurden zwei
Synthesestrategien gewdhrleisten den Austausch der
Einzelkomponenten und garantieren eine leicht zu
variierende Herstellung der schaltbaren Katalysatoren:
1) die direkte Funktionalisierung durch Polymerisation
von Monomer/Ligand-Konjugaten und 2) die Nachmo-
difizierung von funktionalen Polymeren und Mikroge-
len (Abbildung 5.1.6.1). Beide Strategien gehen von den
gleichen Ausgangsmaterialien. Die Metall-Beladung des
Polymers und der Mikrogele kann im finalen Schritt er-
folgen oder es besteht ebenfalls die Moglichkeit anstatt
der Liganden bereits die Metall-Ligandkomplexe in dem
Herstellungsprozess zu verwenden. Abbildung 5.1.6.2 gibt
eine Ubersicht iiber die verwendeten Monomere bzw.
Mikrogele und deren Funktionalisierung.

Komplexsynthese: Da NHC-funktionalisierten Kataly-
satoren hohe Komplexstabilititen aufweisen, konzent-
rierten sich die Arbeiten auf NHC-Aren-Komplexe mit
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starken Metall-Ligand-Bindungen. Die Anbindung von
NHC-Komplexen an temperaturschaltbare Polymere er-
wies sich mit gidngigen Syntheserouten iiber die Erzeu-
gung des freien Carbens aus Imidazoliumsalz als Zwi-
schenstufe als schwierig. Deshalb wurden verschiedene
alternativen Syntheserouten ohne intermediire Salzbil-
dung untersucht und ein Synthesekonzept entwickelt,
mit dem die Erzeugung von Pd-NHC-Komplexen ge-
lang und das zur Ubertragung auf Ru-NHC-Komple-
xe modifiziert wurde. Da alkyltragende tber Stickstoff
gebundene NHC-Strukturen weniger aktiv sind, wurde
der Schwerpunkt der Entwicklungen auf NHC-Struktu-
ren mit jeweils Aryl-Strukturen in der 1- und 3-Position
sowie Anbindung an das Polymer iiber die 4- und 5- Po-
sitionen gelegt.

Ergebnisse

Kriterien der technischen Anwendbarkeit der kataly-
tisch funktionalisierten Polymere und Mikrogele sind:

¢ Temperaturschaltbarkeit mit T < Treaktion = 20 K,
e Aktivitat, Selektivitit und Turn-Over-Zahlen
* Herstellkosten

Die nachfolgende Tabelle 5.1.6.1 gibt einen Uberblick
Uber die erzielten Werte in Abhidngigkeit von den kata-
lytischen Reaktionstypen.

Die Kostenstruktur der polymerbasierten Katalysatoren
wird im Wesentlichen von den hohen Kosten des ein-
gesetzten Metall-Komplexes bestimmt. Der Skalenef-
fekt im Hinblick auf die Verringerung der Herstellungs-
kosten durch Erhéhung der Produktionsmengen endet
oberhalb von Ansatzgréfien von 1 kg. Eine Verbesserung
der Kostensituation kann erreicht werden, wenn sich
die Aktivitit der polymerbasierten Systeme mehr als
verdreifacht (bei gleichzeitig entsprechend hoher Turn-
Over-Zahl) oder wenn die Kosten des Metallkomplexes
gesenkt werden kénnen.

Neben den homogenen Katalysatoren wurden auch Mi-
krogele mit Metall-Nanopartikel beladen. Daftir wur-
den die Mikrogele mit einem Metallsalz versetzt und mit
Wasserstoff bei 150 bar reduziert. Nach dieser Beladung
zeigen Mikrogelen eine enge Grofienverteilung, was auf
eine sehr gute kolloidale Stabilitat hindeutet. Der Einbau
von Ir, Rh bzw. Pd ist gut erkennbar; die entsprechenden
Katalysatoren zeigen in ersten Tests Hydrieraktivitat.

1) Direkte Funktionalisierung durch Polymerisation von

Menomer/Ligand-Konjugaten

POLYMER Beladung Polymerisiarung
ader
MICROGEL MONOMER MONOMER
RO O
————] é —_—
= LIGAND
KATALYSATOR LIGAND
M = Ru, Pd, Rh etc.
2) Nachmeodifizierung von funktionalen Poelymeren und Mikrogelen
Liganden
Pmn_;r:m Beladung anbringen :;l
MICROGEL eri MONOMER
sie
run P
LIGAND

KATALYSATOR
M = Ru, Pd, Rh etc.

Abbildung 5.1.6.1 Ubersicht iiber die Méglichkeiten zur Funktionalisierung der Polymere und Mikrogele.
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Verwertung

Das dem Vorhaben zugrundeliegende Katalysatorkon-
zept verfiigt iber den Vorteil, dass es sich in etablierten
Batch-Reaktoren mit konventionellen Filtrationsaggre-
gaten anwenden lésst. Eine Markteinfihrung ist somit
iber ,Drop-in“ in bestehende Prozesse ohne hohe In-
vestitionshiirden moglich. Dartiber hinaus trifft das
Konzept die Bediirfnisse der Anwender von katalyti-
schen Batch-Prozessen (Spezialchemie, Agrochemie,
pharmazeutische Chemie) nach hochselektiven rezyk-
lierbaren Katalysatoren unmittelbar. In einem solchen
Szenario sind die Akzeptanz der Anwender erfahrungs-
gemaifd sehr hoch. Der Katalysatormarkt in den Segmen-
ten Spezialchemie und Life Science / Fine Chemicals ist
zwar im Vergleich zu den Segmenten Grundstoffe und
Zwischenprodukte klein, allerdings mit hoher Wert-
schopfung verbunden.

Gegeniiber homogen katalytischen Systemen zeigen die
polymerbasierten Muster Preisvorteile. Gegeniiber den
konventionellen heterogenen Katalysatoren sind sie al-
lerdings im Kleinmengenmafistab teurer. Dies liegt an
der vergleichsweise komplexen Synthese der polymer-
basierten Systeme und den damit verbundene Fixkos-
ten. Kostentreiber seitens der variablen Kosten ist der
Metallkomplex, wahrend der Kostenaufwand fiir Poly-
mereinheiten gering ist. Daher unterscheiden sich die
massenbezogenen Preise des homogenen Katalysators
und des polymergebundenen Katalysators weniger

Abbildung 5.1.6.2 Oben: PEA-HEMA-Mikrogele mit eingebauten
funktionellen Liganden. Unten: Modifizierung von Mikrogelen mit
homogenen Katalysatoren

Tabelle 5.1.6.1 Uberblick iiber die erzielten Werte in Abhangigkeit von den katalytischen Reaktionstypen

Reaktion Katalysator LM UCST TR/°C Aktivitat Selektivitit
(ist)/°C im Vergleich  im Vergleich
zu freiem zum freien
Komplex Komplex
C=C-Hydrierung Rh-Phosphin- | Methanol; | Einstellbar 50°C 20 % bis 70% | n.a.
von Dimethyl-itaconat Komplex/ Isopropanol  zwischen besser
Polymer 0 bis 45°C
C=C-Hydrierung Rh-Phosphin- Methanol;  Einstellbar 50°C 30% bis 200 % | 3% bis 40 %
N-(3,5-dimethyl-phenyl) Komplex/ Isopropanol zwischen besser besser
-3,4-dimethyl-maleimid Polymer 0 bis 45°C
C-C-Kreuzkupplung Pd-Carben- DMF 45°C 80°C 20% bis 116% | n.a.
Komplex/ besser
Polymer
Ringschluss-Metathese von | Ru-NHC- Toluol, <20°C 20°C - 80°C | geringer n.a
N,N-di-allyl-4-methyl- Komplexe/ DCM
benzenesulfonamid und Polymer
Diethyl-2,2-diallylmalonat
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als erwartet. Die aktivititsbezogenen Kosten sind bei
den homogenen Katalysatoren allerdings deutlich ho-
her. Aufgrund des dominierenden Einflusses der Kos-
ten fir den Metallkomplex, zeigen die Herstellkosten
basierend auf Postfunktionalisierung und Direktfunk-
tionalisierung keine signifikanten Unterschiede. Die Be-
trachtungen bertiicksichtigen bislang nicht die Stabilitat
und Wiederverwendbarkeit der Katalysatoren. Letzte-
re sind ein bestimmender Parameter fiir das Anwen-
dungspotential. Die Wiederverwendbarkeit entscheidet
dartiiber, ob die erzielbaren Effizienzen der SKY-Poly-
mere und -Katalysatoren aus wirtschaftlicher Perspek-
tive eine Substitution gingiger Katalysatoren durch
diese neuen Materialien zulassen. Hierzu sind weiter an-
wendungstechnisch orientierte Entwicklungsarbeiten
erforderlich. Mit den im Rahmen des Projektes entwi-
ckelten Prototypen wurde hierfiir eine Basis gelegt.

156

Mittelfristig fihrt die Einfiihrung von SKY-Systemen
zu einer Diversifizierung und Optimierung bestehen-
der katalytischer Batchprozesse, wobei die grofite Rea-
lisierungschancen dort gesehen werden, wo aufwendige
Synthesen fiir katalytische Komplexe erforderlich sind
und die resultierenden Kosten durch eine hohe Rezyk-
lierungsrate polymergebundener Systeme aufgefangen
werden kénnen. Dies trifft insbesondere zu auf Anwen-
dungen mit Enantio- bzw. Stereoselektivitidtsanspruch
aber auch fiir den Einsatz von einigen NHC-Komplexen.
Das Auftreten von Metall-Leaching stellt ein Aus-
schlusskriterium ftr die Anwendungen dar.

Vor diesem Hintergrund sind aber stimuli-responsive
Polymersysteme mit organo-katalytischen Funktionen,
die bislang nicht im Fokus der Entwicklungen gestan-
den haben, weiterhin von hohem Interesse.

5.1.7 Projekt KataPlasma - Hydroformylierung mit homogenen Katalysatoren
getragert auf plasmafunktionalisierten Materialien, FKZ 03XP0060A

Einleitung

Das wesentliche Ziel des KataPlasma-Projektes bestand
in der Entwicklung eines ressourceneffizienten Verfah-
rens zur Herstellung von Oxo-Produkten, einer wich-
tigen und wirtschaftlich sehr bedeutenden Klasse von
Plattformchemikalien fiir z.B. Riechstoffe und Weichma-
cher. Dies soll durch die Verwendung neuartiger hetero-
gener Katalysatorsysteme ermoglicht werden. Dabei sol-
len Fortschritte bei der derzeit homogen durchgefithrten
Hydroformylierung von Olefinen zu entsprechenden Al-
dehyden erreicht und so weitreichende Verfahrensinno-
vationen in der Chemischen Industrie realisiert werden.

Heterogene Katalysatoren bieten die Moglichkeit, durch
standardisierte effiziente Trennverfahren wie z.B. Filtra-
tion, wiedergewonnen und anschliefend erneut in den
Katalysezyklus zuriickgefiihrt zu werden. Damit kann
der sehr teure und energieintensiv hergestellte Kata-
lysator mehrfach verwendet werden. Aufierdem wird
der Einsatz von Edelmetallen wie Rhodium, das immer
noch die zentrale Rolle in der Hydroformylierung spielt,
durch das Recycling drastisch reduziert.

Zusitzlich verringert sich durch den Einsatz heteroge-
ner Katalysatoren auch der Energieaufwand, der zur Ge-
winnung des gewlinschten Aldehyds aus dem Reaktions-
gemisch erforderlich ist. Der Prozess wird so insgesamt
nachhaltiger, ressourcenschonender und wirtschaftlicher.

Projektbeschreibung

Ubergeordnetes Gesamtziel des Vorhabens war ein neu-
artiges Katalysekonzept, bei dem Vorziige der homoge-
nen Katalyse mit denen der heterogenen Katalyse kom-
biniert werden sollen.

Derzeit wird die im Millionen Tonnen Maf3stab durchge-
fihrte Hydroformylierung mit einem homogenkatalyti-
schen Verfahren durchgefiihrt, bei dem der Edelmetall-
katalysator (z.B. Rhodium) in einem Losungsmittel gelost
vorliegt. Ziel des Projekts war es, durch Immobilisierung
des Edelmetalls und des Liganden eines homogenen Ka-
talysators auf plasmamodifizierten Oberflichen einen
heterogenen Katalysator fiir Hydroformylierungen zu
entwickeln, der eine mehrmalige Wiederverwendung des

Katalysators bei gleichbleibend hoher Aktivitit erlaubt.
Durch Plasmabehandlung von (Trager-)Oberflichen soll-
te eine Funktionalisierung mit unterschiedlichsten che-
mischen Ankergruppen erreicht werden. Hieran sollten
dann entsprechende Katalysatorsysteme angebunden
und so auf dem Tragermaterial fixiert. Damit sollte ein
neuartiges Katalysekonzept zuginglich sein, das auch in
anderen Katalysebereichen jenseits der Hydroformylie-
rung Anwendung finden kann.

Daraus leiteten sich folgende Teilziele ab:

¢ Variable Herstellung von funktionalisierten organi-
schen und anorganischen Triagermaterialien durch
gezielte Behandlung mit Niedertemperaturplasmen,

¢ Fixierung von homogenen Katalysatoren an diesen
heterogenen Oberflichen,

¢ Screening in verschiedenen Hydroformylierungsre-
aktionen,

® Analytische und theoretische Durchdringung des
Wechselspiels zwischen Katalysatorbereitung und
Katalyseeigenschaften

¢ Darauf basierende Optimierung, Scale-up der Kata-
lyse zur Herstellung von Fein- und Bulkchemikalien.

Am INP in Greifswald erfolgte die Behandlung und
Funktionalisierung verschiedener Trigermaterialien
mit Niedertemperaturplasmen im Drehtrommel- oder
Rittelreaktor. Abhéngig von den gewéhlten Reaktions-
bedingungen fanden unterschiedliche Vorginge auf
den Triagermaterialien statt:

® Funktionalisierung mit Ankergruppen (-OH, -NH,,
-COOH,..)

¢ Polymerisation von Monomeren

¢ Partielle Verkapselung aufgebrachter Bausteine in
der Tragermatrix

Am LIKAT wurden die Kompetenzen zur praxisnahen
Katalysatorforschung und entwicklung genutzt. Die
Kernstrategie bestand in der Immobilisierung etablier-
ter und wohl definierter, homogener Katalysatoren un-
ter Einbeziehung der Plasmatechnologie. Im Anschluss
erfolgten eine umfangreiche Untersuchung und Cha-
rakterisierung der hergestellten Materialien hinsicht-
lich ihrer katalytischen Leistungsfihigkeit. Der Einsatz
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5.1.7.1 Technikums Reaktor zur Hydroformylierung
(Miltitz Aromatics GmbH)

von in-situ-Spektroskopie sollte dartiber hinaus Infor-
mationen iiber die am arbeitenden Katalysatorablau-
fenden Prozesse liefern. Verfolgte Ansitze zur Katalysa-
torimmobilisierung:

¢ Tridgerung monomerer, Plasma -polymerisierbarer
Liganden

* Immobilisierung an plasmafunktionalisierten
Oberflichen

Bei den Industriepartnern Miltitz Aromatics und Evonik
erfolgte die Bewertung und Beurteilung der Ergebnis-
se und ggf. der Einsatz im grofleren Mafistab. Bei Evonik
wurden dariiber hinaus quantenchemische Berechnun-
gen zum besseren molekularen Verstindnis der Katalysa-
torsysteme durchgefiihrt.

Ergebnisse

Da das KataPlasma-Projekt noch nicht abgeschlossen ist,
konnen hier nur vorldufige Teilergebnisse berichtet wer-

Literatur

den. Das derzeit vielversprechendste neue Katalysator-
system basiert auf einem Tragermaterial bei dem unter
dem Einfluss von Plasma vinylische Phosphor-haltige
Monomere in Gegenwart von SiO, vernetzt werden. Diese
Katalysator Vorstufe wurde bei Miltitz Aromatics erfolg-
reich im kontinuierlichen Technikumsreaktor einsetzt
und konnte ohne bedeutenden Aktivitatsverlust 7-mal
recycelt werden, allerdings sind die erzielten Aktivititen
derzeit noch zu gering fiir eine kommerzielle Nutzung.

Es wurde aber damit der Nachweis erbracht, dass die
angestrebten neuen heterogenen Katalysatoren prin-
zipiell fr den Einsatz in einem kommerziellen Hydro-
formylierugs-Reaktor geeignet sind. Zusatzlich zeigt die
tberraschend gute Recyclierbarkeit auch, dass das Tri-
gerungsverfahren sehr effizient ist, und dass kein ,,Aus-
bluten”“ des Katalysators erfolgt. Ebenso wurde mit dem
mehrmaligen Recycling gezeigt, dass das heterogene
Katalysatorsystem eine fiir eine industrielle Nutzung
ausreichende Robustheit und Unempfindlichkeit ge-
geniiber der Handhabung aufweist.

Verwertung

Die oben beschriebenen Ergebnisse weisen klar in die
richtige Richtung, was eine mogliche Heterogenisie-
rung der Hydroformylierung angeht. Allerdings sind
die bisher erzielten Aktivitdten und Selektivititen noch
nicht in einem Bereich, der die kommerzielle Nut-
zung in ndherer Zukunft erwarten lisst. Hierzu bedarf
es noch weiterer Forschungsarbeiten, um das Potential
weiter zu explorieren. Neben dem oben beschriebenen
Hauptaspekt hat sich aber ein mindestens ebenso inter-
essantes und relevantes neues (Seiten-)Thema ergeben.
Diese Aspekte sollten in zukiinftigen Kooperationspro-
jekten weiter erforscht werden.

Bereits erfolgte Publikationen aus KataPlasma, weitere sind in Vorbereitung:

[1] Scharnagl, F. K.; Hertrich, M. F.; Ferretti, F.; Kreyenschulte, C.; Lund, H.; Jackstell, R.; Beller, M.: Hydrogenation of Terminal and
Internal Olefins Using a Biowaste-Derived Heterogeneous Cobalt Catalyst. Sci. Adv. 2018, 4 (9), eaau1248.

https://doi.org/10.1126/sciadv.aau1248.

[2] Hertrich, M. F,; Scharnagl, F. K.; Pews-Davtyan, A.; Kreyenschulte, C. R.; Lund, H.; Bartling, S.; Jackstell, R.; Beller, M.: Supported
Cobalt Nanoparticles for Hydroformylation Reactions. Chem. - A Eur. J. 2019, 25 (21), 5534-5538.

https://doi.org/10.1002/chem.201806282.
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5.1.8 Projekt DreamPolyols - Polyole aus nachhaltigen Rohstoffen
energieschonend hergestellt, FKZ 03XP0052A

Einleitung

In vorhergehenden Arbeiten [1] konnte gezeigt werden,
dass Polyole auf Basis von Formaldehyd im Prinzip zu-
ganglich sind. Im Rahmen des hier durchgefiihrten Pro-
jektes ,Dream Polyols“ sollten nun Methoden zur Her-
stellung von Polyoxymethylenetherpolyolen (PME)
gezielt entwickelt und die Eignung dieser neuen Klasse
besonders nachhaltiger Polyole als vollwertiger Ersatz
ftir bestehende Polyetherpolyole v.a. in Polyurethanan-
wendungen untersucht werden.

Polyurethane zdhlen zu den wichtigsten Produkten der
chemischen Industrie. Hersteller sind unter anderem
Covestro, BASF, DOW und Huntsman. Man unterschei-
det u.a. Weich- und Hartschdume, Elastomere, Lacke
und Beschichtungen, Klebstoffe sowie einige Speziali-
titen, die in verschiedenen Anwendungsgebieten zum
Einsatz kommen. Polyurethane werden grundsitzlich
aus Isocyanaten und Polyolen aufgebaut. Letztere basie-
ren derzeit weitgehend auf Epoxiden wie Propylenoxid
und Ethylenoxid, die beide nur mit Hilfe energieinten-
siver Prozesse hergestellt werden kdnnen. Paraformal-
dehyd (pFA) ist als Baustein in der Polyolsynthese im in-
dustriellen Mafistab bisher nicht bekannt.

Formaldehyd ist im industriellen Mafistab in grofien
Mengen verfiigbar und literaturbekannt [2,3]. Auf-
grund seiner hohen Polymerisationsneigung ist es je-
doch schlecht lager- und transportfiahig und somit nur
lokal verftigbar. Fiir den Transport wird es daher in die
polymere Form Paraformaldehyd tiberfiihrt. Paraform-
aldehyd ist ein kurzkettiges Polymer des Formaldehyds
mit endstindigen OH-Gruppen und enthélt pro Poly-
merkette genau ein Molekiil Wasser. Unter Einfluss von
Wasser oder Sduren sowie unter thermischer Belastung
kann Paraformaldehyd zu monomerem Formaldehyd
zersetzt werden. Die Depolymerisation von Paraform-
aldehyd findet an freien Kettenenden bei Temperaturen
oberhalb von 60°C statt. Eine Reihe an Patenten und Pu-
blikationen setzt sich mit der Gewinnung von hochrei-
nem Formaldehydgas aus Paraformaldehyd auseinan-
der [2]. Auf dem Markt ist Paraformaldehyd mit einem
mittleren Molekulargewicht zwischen circa 500 und
2000 g/mol verfiigbar.

In der Literatur werden erste Entwicklungen und Ergeb-
nisse zu Polyacetal-Polyurethanen beschrieben, die bis-
lang aber nicht zu reproduzierbaren Ergebnissen fiihr-
ten. Des Weiteren wird nach gegenwirtigem Stand der
Technik die Kerbschlagzihigkeit des thermoplastischen
Polyoxymethylens verbessert, indem der Werkstoff mit
Polyurethanen verschnitten wird. Eine chemische, ko-
valente und definierte Verbindung zwischen diesen bei-
den Werkstoffen, die in diesem Projekt angestrebt wird,
sollte das Eigenschaftsprofil diesbeziiglich deutlich ver-
bessern, da die Polyurethangruppen das Material zu-
satzlich stabilisieren und die Elastizitat erhohen [4]. Aus
diesen Griinden ist es winschenswert, ein Verfahren zu
entwickeln, in dem PME definiert und vollstindig cha-
rakterisiert in wirtschaftlichen Raum-Zeit-Ausbeuten
hergestellt werden konnen.

Projektbeschreibung

Das Forschungsvorhaben ,Dream Polyols“ hatte zum
Ziel einen Beitrag zur Umstellung der Rohstoffbasis von
Polyetherpolyolen zu leisten. Dazu sollten energierei-
che, erdolbasierte Alkylenoxide (speziell Propylenoxid,
PO) durch Polyoxymethylenkomponenten (Paraform-
aldehyd) ersetzt werden. Diese konnen prinzipiell durch
die C1-Wertschopfungskette iber Methanol erhalten
werden und er6ffnen damit die Nutzung von nachhalti-
gen, biobasierten Rohstoffen fiir den Aufbau der neuar-
tigen PME, welche zu Polyurethanen weiterverarbeitet
und als ,near Drop-In-Lésung* anstelle rein Epoxid-ba-
sierter Polyole eingesetzt werden kénnen.

Die wesentlichen Schliisselstellen der Wertschépfungs-
kette von Polyetherpolyolen sowie die erforderliche
wissenschaftliche Expertise in der Katalyse wurden
durch die Projektpartner eingebracht. Das Vorhaben ad-
ressierte als Kernpunkte die Sicherung der Rohstoffver-
sorgung, die Erthéhung der Materialeffizienz zum Schutz
der Umwelt und zur Sicherung der Lebensqualitit sowie
die Prozessoptimierung und -sicherheit und gliederte
sich dazu in finf Arbeitspakete, die von den jeweiligen
Projektpartnern bearbeitet wurden. In Arbeitspaket 1 -
sFormaldehyd-Bausteine“ wurde die Entwicklung der
Ausgangssubstanz (Para)-Formaldehyd zu unterschied-
lich chemisch gebundenen Formen (Oligomer mit M,, =
250 bis 5.000 g/mol, Monomer; erhohte Funktionalitit
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Abbildung 5.1.8.1 Das Prozessfenster fiir den Aufbau von Polyoxymethylenetherpolyolen im Niedertemperaturbereich erforderte die Entwick-

lung hochaktiver Katalysatoren.

durch Verzweigung; enge Polydispersititen) vorange-
trieben sowie eine Bemusterung der Projektpartner mit
ausreichenden Mengen an Ausgangsmaterial sicher-
gestellt. Die Entwicklung eines Prozessfensters fiir die
Umsetzung von verschiedenen Formaldehyd-Quellen
und Epoxiden und das Design geeigneter Katalysator-
systeme zum Aufbau der PME lag im Fokus von Arbeits-
paket 2. Die modellbasierte, ganzheitliche Entwicklung
eines Verfahrenskonzeptes sowie der Scale-up vom La-
bor- in den Technikumsmafistab wurde ebenfalls bear-
beitet. Die Charakterisierung und Analytik der aus der
Umsetzung von Formaldehyd und Epoxiden erhaltenen
PME in Bezug auf physikochemische und anwendungs-
technische Eigenschaften wurde in Arbeitspaket 3 un-
tersucht. Die anwendungstechnische Untersuchung der
in Arbeitspaket 2 hergestellten PME in der Umsetzung
mit Isocyanaten zu Polyurethanen erfolgte im Arbeits-
paket 4 - ,Materialpriifung“ Die Uberpriifung der Oko-
bilanz des erarbeiteten Gesamtverfahrens, der Vergleich
mit konventionellen Polyolen und Analyse einer 6ko-
logisch optimalen Zusammensetzung der PME runde-
te als wichtiger Bestandteil das Forschungsvorheben in
Arbeitspaket 5 ab.

Ergebnisse

Es gelang den Projektpartnern das wichtige Entwick-
lungsziel der Bereitstellung von Paraformaldehyd mit
besonders hohem Molekulargewicht zu erreichen und
dieses zu charakterisieren. So wurde der Polymerisa-
tionsgrad durch Reduktion des chemisch gebundenen
Wassergehaltes und damit einhergehend die Reinheit
des Paraformaldehyds erhoht. Das Prozessfenster fiir
die Herstellung von PME ergab sich als Optimum zwi-
schen der Polymerisation von Formaldehyd, die nied-
rige Temperaturen unterhalb von 100°C erfordert, und
der Polymerisation von Epoxiden, fir die Temperatu-
ren oberhalb von 80°C notwendig sind (siehe Abbildung
5.1.8.1). Die hergestellten Produkte zeigen beziiglich
der Einsparung von Rohstoffen das Potential, Propy-
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lenoxid in Abhdngigkeit des abgezielten Molekularge-
wichts in der Gréoflenordnung bis ca. 50% einzusparen.
Die Herstellprozedur wurde wihrend der Projektlauf-
zeit stufenweise verbessert um die geforderten Spezifi-
kationen in der Produktqualitit zu erreichen. Weitere
Anpassungen im Prozess wurden im Zusammenhang
mit den technischen Anforderungen bei der Aufskalie-
rung identifiziert und erfolgreich umgesetzt. Des Weite-
ren konnten erfolgreich Prapolymere mit Paraformal-
dehyd als Startmaterial hergestellt und isoliert werden.

Mit Hilfe eines im Projekt ausgearbeiteten Kinetikmo-
dells ist es nun moglich die Molekulargewichtsvertei-
lung der PME abzubilden. Erste Ergebnisse zur Uber-
tragung dieser Kinetik auf ein Reaktormodell liegen vor
und werden weiter ausgearbeitet, um u.a. Zusammen-
hénge zwischen Verweilzeit und Umsatz abschitzen zu
koénnen.

Die im Labor und aus dem technischen Mafistab er-
haltenen PME wurden charakterisiert und umfang-
reich in typischen PU-Anwendungen getestet. Nach
erster Einschitzung erscheinen PME beispielsweise
als fir PU-Hartschaumanwendungen geeignet. Hierzu
wurden Probeschdume im Labormafistab hergestellt,
anschlieffend auf ihre Eigenschaften untersucht und
mit Referenzsystemen verglichen. Weitere vielverspre-
chende Ergebnisse wurden im Bereich Polyurethan-
integral-Schaumstoffen sowie im Bereich Klebstof-
fe erhalten. Fiir die Verwendung in thermoplastischen
Polyurethanen (TPU) konnten PME mit einer gentigend
hohen Funktionalitit bereitgestellt werden. Erste An-
wendungstests im TPU ergaben einen ausreichend gro-
fen Molekulargewichtsaufbau. Weitere Mustermengen
befinden sich aktuell in der Produktion und sollen bis
zum Abschluss des Projektes in der Reaktivextrusion zu
TPU eingesetzt werden.

Die durchgefithrten Berechnungen zur Okobilanz (Life
Cycle Assessment, LCA) sind zum jetzigen Zeitpunkt

noch nicht vollstindig abgeschlossen. Sie zeigen aller-
dings deutlich auf, dass PME ein signifikantes Poten-
tial besitzen, Umweltwirkungen (in allen untersuchten
Kategorien) gegentiber konventionellen PO-Polyolen
zu senken. Fir die aktuellen Berechnungen wurde als
funktionelle Einheit 1 kg Polyol und fiir die System-
grenzen ,cradle-to-grave” festgelegt. Die Einsparung
beziiglich Global Warming Impact (,,CO,-Fuflabdruck®)
zwischen 14% und 25%) ergibt sich vor allem durch den
geringeren Bedarf an Rohstoffen und Betriebsmitteln.

Verwertung

Erste Ergebnisse von wissenschaftlichem und anwen-
dungstechnischem Wert wurden in der einschligigen
Fachliteratur oder auf nationalen und internationalen
Fachkongressen bereits publiziert bzw. befinden sich in
Vorbereitung zur Publikation. Die in ,Dream Polyols“
erzielten Ergebnisse sollen dariiber hinaus als Grund-
lage fiir weiterfihrende Arbeiten und Kooperationen
genutzt werden. So ist geplant, Teile der Forschung
im Rahmen der FordermafRnahme ,,Kopernikus Pow-
er-to-X“ weiter voranzutreiben. Ein entsprechender An-

Literatur
[1] BMBF-Projekt Dream Polymers (FKZ 033RC1104)

trag unter dem Namen ,Dream Polyols Conti“ wurde
gestellt. Vordringliches Ziel dieses Nachfolgeprojektes
soll es sein, den Prozess zur Herstellung der C1-Polyo-
le in ein industrierelevantes, kontinuierliches Verfahren
weiterzuentwickeln und in den technischen Mafdstab zu
uberfiihren.

Bisherige Anwendungen beschrinken sich beziiglich
Paraformaldehyd auf dessen Eigenschaft als trans-
portfahige Form von Formaldehyd. Alleine im Bereich
Polyole fiir Polyurethane sollte es moglich sein bei
vorsichtiger Schatzung 50.000 t Paraformaldehyd zu
verwenden und somit die gleiche Menge an Erdol-ba-
sierten Rohstoffen einzusparen. Bereits wihrend des
Nachfolgeprojektes ,,Dream Polyols Conti“ sollen Fir-
men aus vielen Segmenten gewonnen werden, die an
einer Prifung der Verarbeitung von PME in ihren Pro-
duktionsprozessen interessiert sind. Etwa zwei Jahre
nach Projektabschluss sollen ,First Movers“ aus einigen
wenigen Marktsegmenten in die Lage versetzt sein, PME
in ihre kommerziellen Produktionsprozesse zu imple-
mentieren und ihren Kunden aus PME hergestellte Ma-
terialien zu verkaufen.

[2] Dainton, F.S.; Ivin, K. J.; Walmsley, D. A. G.: The Equilbrium between Gaseous Formaldehyde and Solid Polyoxymethylene.
Trans. Faraday Soc. 1959, 55, 61. https://doi.org/10.1039/tf9595500061.
Kocher, E.-U.; Wagner, K.; Schmidt, K.-L.; Klinkmann, K.: DE 1167807; Zumstein, F.; Assmann, E.; Koenigsberger, R.: DE 1172657.

[3] Runge, K.; Mayer, R. Kohlenhydrate Aus Formaldehyd in Gegenwart Tertidrer Amine. Justus Liebigs Ann. Chem. 1967, 707 (1),

161-169. https://doi.org/10.1002/jlac.19677070123.

[4] Bréuer, M.; Hupfer, B.; Nagel, J.; Reuter, U.: Zweikomponenten-SpritzgieRen von Hart-Weich-Verbunden: Neue Hart-Weich-
Verbunde aus POM- und TPU mit POM-TPU-MDI-Blend als Hartkomponente KGK, 2006, 59, 115-121;
Schonfeld, E. Preparation and Physical Properties of a Homologous Series of Polyformal Urethanes. J. Polym. Sci. 1962, 59 (167),

87-92. https://doi.org/10.1002/pol.1962.1205916707.

Pechhold, E.: EP 48338 (A1), 1982; Pechhold, E.: EP 46538 (A2), 1982; M.W. Barnes, M.W.; Kristofferson, C. E.; Manzara, A. P:

US 4456493 (A), 1984; Dingbergs, K.: US 3575930 (A), 1971.

161



6 RESSOURCENEFFIZIENZPOTENTIALE DER FORDERMASSNAHME MATRESSOURCE

6 RESSOURCENEFFIZIENZPOTENTIALE DER FORDERMASSNAHME MATRESSOURCE

6  Ressourceneffizienzpotentiale der
Fordermalinahme MatRessource

6.1 Einfiihrung

Aspekte der Ressourceneffizienz

Die in MatRessource geférderten Forschungsprojekte be-
fassen sich mit einer grofien Bandbreite von Werkstoffent-
wicklungen fir ressourceneffizientere Prozesse und Pro-
dukte. Ressourceneffizienz kann dabei, wie in Abbildung
6.1 dargestellt, ganz unterschiedliche Facetten haben, die
zum Teil untereinander Schnittmengen haben sind.

Substitution
kritischer/
teurer
Rohstoffe

Reduktion
Material-
einsatz

Reduktion Einsatz von
Wartungs- recycelten
aufwand Lol Werkstoffen

Erh6hung

Kosten-
einsparung

Abbildung 6.1 Aspekte der Ressourceneffizienz

° Materialeffizienz, d.h. die Reduktion des Material-
leinsatzes in einem Produkt bzw. einer Anwendung,
ohne dabei Einbufen in der Leistungsfahigkeit oder
Funktion hinnehmen zu miissen;

® Substitution kritischer Rohstoffe durch héaufigere
bzw. solche, fiir die ein geringeres potentielles Ver-
sorgungsrisiko besteht (siehe Kap. 2.1); wie im Fall
der Materialeffizienz muss dabei ein Erhalt der Leis-
tungsfihigkeit oder Funktion der Anwendung oder
des Produkts sichergestellt sein;

¢ Erhoéhung der Lebensdauer von Produkten, so dass
deren Funktion ldnger erhalten bleibt und ein Ersatz
mit entsprechend neuem Ressourcenverbrauch ver-
mieden wird; eine Erhéhung der Lebensdauer geht
somit letztlich mit héherer Materialeffizienz einher;
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® Reduktion des Wartungsaufwands fiir ein Produkt
oder eine Anwendung; Teilaspekte sind die Erho-
hung von Standzeiten, der Verfligbarkeit von Anla-
gen und die Reduktion von Ausfallzeiten; auch hier
steht letztlich der Funktionserhalt mit moglichst ge-
ringem Ressourcenverbrauch und somit die Materi-
aleffizienz im Vordergrund;

* Einsatz von recycelten Werkstoffen; hierbei erfolgt
die vollstindige oder teilweise Substitution von Pri-
marrohstoffen, also solcher aus der primiren Ge-
winnung oder Férderung durch Sekundarroshstoffe
aus Recycling. Dies fiihrt dann zu einem geringeren
Ressourcenverbrauch, wenn z.B. die Konzentration
der zuriickgewonnenen Elemente oder Verbindun-
gen im Ausgangsmaterial fiir das Recycling hoher ist
als im abgebauten mineralischen Erz. Ein besonde-
rer Aspekt im Fall von Kohlenstoff betrifft die Ver-
meidung fossiler Rohstoffe und damit einhergehend
eine Reduktion von CO,-Emissionen.

Mafinahmen zur Erzielung von hoherer Ressourcenef-
fizienz sind haufig 6konomisch getrieben, fithren also
z.B. zu reduzierten Herstellungskosten eines Produkts
oder zu anderen Kosteneinsparungen, wie im Fall der
Lebensdauererh6hung oder des reduzierten Wartungs-
aufwands. Kosteneinsparungen sind somit nur ein Re-
sultat hoherer Ressourceneffizienz, Finanzmittel selbst
werden jedoch im Sinne der Ressourceneffizienz nicht
als Ressource betrachtet.

Bewertung von Ressourceneffizienz

Die genannten Aspekte der Ressourceneffizienz und
ihre Verbindungen untereinander zeigen auf, dass das
Thema Ressourceneffizienz komplex ist. Ob eine Maf3-
nahme zu einer hoheren Ressourceneffizienz fihrt,
muss durch eine eingehende vergleichende Bewertung
verifiziert werden, bei der man den Ressourceneinsatz
vor und nach der Maffnahme vergleicht. Das MatRes-
source-Begleitvorhaben MaRKT hat hierzu einen Leit-
faden erarbeitet, der die MatRessource-Projekte bei
der Bewertung der Ressourceneffizienzpotenziale ihrer
Technologieentwicklungen unterstiitzen sollte, aber
auch generelle Hilfestellungen zur Ressourceneffizienz-

bewertung bietet und gingige Methoden zur Material-
effizienzbewertung und Okobilanzierung beschreibt.
Der Leitfaden steht auf der MatRessource-Webseite
(www.matressource.de) im Abschnitt Publikationen: Aus
MatRessource zum Download zu Verfigung.

Der Leitfaden entstand parallel zur Erarbeitung des
VDI-Richtlinienwerks VDI 4800 zu Ressourceneffizienz
und ist mit den Prinzipien dieser Richtlinien konform.
Es wurden auflerdem die Ergebnisse des BMBF-Pro-
jekts ESSENZ ,Integrierte Methode zur ganzheitlichen
Berechnung von Ressourceneffizienz“ berticksichtigt.
Einige wesentliche Aspekte der Ressourceneffizienzbe-
wertung werden im Folgenden beschrieben.

Ressourceneffizienz ist grundlegend definiert als das
Verhiltnis von Nutzen des betrachteten Prozesses, Pro-
dukts oder auch einer Dienstleistung zum Aufwand an
nattirlichen Ressourcen (Gleichung 6.1.1).

Wertschopfung Nutzen i
= = (Gleichung 6.1.1)
Ressourcenverbrauch ~ Aufwand

Der Nutzen wird durch die klar definierte und physika-
lisch quantifizierte Funktion eines Produkts oder einer
Dienstleistung bestimmt. In der Okobilanz verwendet
man den Begriff der funktionellen Einheit, mit der eine
quantifizierbare Funktion beschrieben wird, durch die
verschiedene Lésungen miteinander vergleichbar wer-
den. Unter natirlichen Ressourcen sind Primarrohstoffe,
Energie, Wasser, Luft, Boden/Flachen, weiter gefasst aber
auch die Nutzung der Umwelt als Senke (Okosystem-
dienstleistungen) und die Biodiversitit zu verstehen.

Die Ressourceneffizienzbewertung beruht auf den Prin-
zipien der Lebenszyklusanalyse (LCA) nach DIN ISO
14040 und 14044, auch Okobilanzierung genannt. Mit ihr
werden Umweltwirkungen tiber den gesamten Lebens-
zyklus (cradle to grave) eines Produkts oder einer Dienst-
leistung bewertet, von der Gewinnung der Rohstoffe,
Transport, Produktion iiber die Nutzung des erzeugten
Produkts bis zu dessen Recycling und letztendlichen Ab-
fallentsorgung. In sorgfiltig begriindeten Féllen sind in
der Lebenszyklusbetrachtung Vereinfachungen moglich.
Wenn z.B. die Produktion eines identischen chemischen
Produkts tber verschiedene Verfahrenswege verglichen

VDI-Richtlinie VDI 4800 Ressourceneffizienz

werden, reicht eine Betrachtung bis zur Herstellung die-
ses Produkte aus (cradle to gate), die weitere Verwendung
des Produkts in verschiedenen Anwendungen (gate to
grave) muss dann nicht weiter betrachtet werden.

Fir die Ressourceneffizienzbewertung steht die Bi-
lanzierung der zur Erbringung des Nutzens bendétig-
ten Primirrohstoffe im Vordergrund. Diese werden
zum sog. Kumulierten Rohstoffaufwand (KRA) nach
der VDI-Richtlinie VDI4800 Ressourceneffizienz, Blatt
2 ,Bewertung des Rohstoffaufwands“ aufsummiert. Se-
kundérrohstoffe stellen Abfélle oder Riickstinde aus ei-
nem Produktionssystem dar und werden nur mit ihrem
Transport- und Aufbereitungsaufwand berticksichtigt.
Wie in der Okobilanz sind Allokationsfragen bei Kuppel-
prozessen, bei denen mehr als eine Funktion resultiert,
von sehr grofler Bedeutung, da sie das Ergebnis der Bi-
lanz stark beeinflussen konnen. Resultieren z.B. mehrere
Produkte aus einem Prozess, werden die Rohstoffe ent-
sprechend ihrem Verbleib den Produkten zugeordnet.

Rohstoffkritikalitat

Ein besonderer Aspekt der Ressourceneffizienzbewer-
tung ist die Analyse der Rohstoffkritikalitdt, mit der fiir
essentielle Rohstoffe in einer Anwendung das Versor-
gungsrisiko und die Vulnerabilitit gegeniiber Versor-
gungsstorungen bewertet wird. Dieser Bewertungsaspekt
findet in der klassischen Okobilanz wenig Beachtung. Die
VDI 4800 Blatt 2 beschreibt hierzu verschiedene Kritika-
lititsdimensionen, denen jeweils Kriterien und Indikato-
ren zugeordnet sind. Die Kriterien stimmen weitgehend
mit den Indikatoren der ESSENZ-Methode tiberein. Mit
diesen werden relevante angebots- und nachfrageindu-
zierte Knappheitsaspekte abgebildet unter Bertiicksich-
tigung geologischer, 6konomischer, sozialer, politischer
und technischer Aspekte.

Der kumulierte Rohstoffaufwand und die Einzelergeb-
nisse der Indikatoren der Kritikalititsdimensionen
Versorgungsrisiko und Vulnerabilitit erlauben eine
vergleichende Ressourceneffizienzbewertung. Die Ein-
zelergebnisse der beiden Kritikalitdtsdimensionen kon-
nen gewichtet und jeweils zu einer Zahl zusammenge-
fuhrt werden, fiir eine fundierte Analyse ist jedoch ein
Ausweisen der Einzelergebnisse sinnvoll.

Integrierte Methode zur ganzheitlichen Berechnung / Messung von Ressourceneffizienz (ESSENZ-Methode), https://doi.org/10.2314/GBV:869509977

DGM eV, DECHEMA eV., GfKorr eV.: Leitfaden zur Bewertung von Ressourceneffizienz in Projekten der BMBF-FérdermafRnahme MatRessource, 2015.
https://matressource.de/fileadmin/user_upload/Publikationen_Allgemein/Leitfaden_Bewertung_von_Ressourceneffizienz_V4.pdf
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6.2 Kumuliertes Ressourceneffizienzpotential der Technologien

aus MatRessource

Im Rahmen der MatRessource-Férdermafnahme wur-
den insgesamt 44 Verbundprojekte mit 220 Projekt-
partnern gefordert, die unterschiedlichste neue Tech-
nologien und Verfahren erforschten und entwickelten,
bei denen durch Materialinnovationen der Ressour-
cen- und Energieverbrauch reduziert werden koénnen.
In diesem Kapitel erfolgt eine Bewertung des bei erfolg-
reicher Implementierung dieser Technologien erreich-
baren Ressourceneffizienzpotentials.

Das kumulierte Ressourceneffizienzpotential der in Ma-
tRessource adressierten Technologien flir Substitution
und Materialeffizienz, Korrosionsschutz, Katalyse und
Prozessoptimierung setzt sich aus einer grofien Band-
breite von Werkstoffentwicklungen fiir ressourcenef-
fizientere Prozesse und Produkte zusammen. Die Res-
sourceneffizienzpotentiale der neuen Produkte oder

Optimierung &
Verfahrens-
entwicklung

Nachhaltige Rohstoffe
Katalysator Design “
Substitution von

Edel-, Seltenerd-
und

Organische
Beschichtungen

Metalllische
Beschichtungen

Anorganisch
nichtmetallische
Beschichtungen

Ubergangsmetallen M

alternativen Herstellungsverfahren sind dabei, abhan-
gig von der jeweiligen Projektfragestellung, auf sehr un-
terschiedliche Aspekte von Ressourceneffizienz ausge-
richtet. Fiir die Bewertung erfolgt, soweit moglich, eine
Clusterung und Quantifizierung dieser Aspekte und da-
rauf aufbauend die kumulierte Auswertung und zusam-
menfassende Darstellung der Trends und Potentiale, die
durch die MatRessource-Initiative entstanden sind.

In den drei Hauptkategorien Substitution, Korrosion
und Katalyse wurden entsprechend 21, 12 und 10 Pro-
jekte geférdert. Uber diese Projekte hinweg wurden
Technologien, Materialien, Produkte und Verfahren
entwickelt, welche alle zu einer Steigerung der Ressour-
ceneffizienz beitragen und sich in folgende Untergrup-
pen gliedern lassen (Abbildung 6.2).

\h & Eisen

<«

Hartstoff-
Beschichtungen
& Recycling

‘! Magnete
LED

I Katalyse M Korrosion M Substitution

Abbildung 6.2 Aufteilung der Projekte in Untergruppen innerhalb der Hauptkategorien Katalyse, Substitution und Korrosion.
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Substitution

In der Kategorie Substitution wurden Technologien,
Materialien und Produkte entwickelt, die das Potential
haben, eine erhebliche Menge von kritischen Primér-
rohstoffen einzusparen, sei es durch Substitution von
zum Beispiel Kobalt, Nickel oder Molybdédn in Stih-
len durch Eisen-basierte Legierungen oder durch die
Reduktion von Metallkarbid-Priméarrohstoffen durch
hocheffiziente Recyclingmafinahmen. Auch Seltene Er-
den, welche alternativlos bei der Herstellung von Per-
manentmagneten genutzt aber auch in LEDs oder in
Stdhlen eingesetzt werden, konnten erfolgreich durch
neue Elemente und Legierungen, wie Ferrite oder Al-
Ca-Mg-Zn-Legierungen ersetzt werden. Neben der di-
rekten Loslosung von kritischen Rohstoffen ergeben
sich auch indirekte Vorteile. Dazu zdhlen u.a. geringe-
re Treibhausgasemissionen, Einsparungen an Rohstof-
fen wie Gallium, Antimon, Nickel, Silber, Molybdan und
Chrom durch materialeffizientes Werkstiickdesign, Er-
hohung der Produktlebensdauern sowie durch Effi-
zienzsteigerung technologischer Verfahrensschritte.
Neue Werkstiicke mit optimiertem Design konnen z.B.
in Leichtbauanwendungen in Flugzeugen eingesetzt
werden und dadurch Einsparungen von mehreren Ton-
nen Kerosin pro Jahr und Flugzeug erreichen.

Auf Basis der Prognosen der Projekte wurden potenti-
elle Einsparungen durch Substitution oder Reduktion
von kritischen Primérrohstoffen in Tabelle 6.2.1 zusam-
mengefasst, welche 10 Jahre nach erfolgreicher Markt-
einflihrung der Innovationen der Substitutionsprojek-
te in Deutschland erreicht werden kénnten. Die Summe
der in Spalte 2 angegebenen Projekte kann die Anzahl
der Gesamtprojekte tibersteigen, da in einigen Projek-
ten die Reduktion oder Substitution von mehr als nur
einem Wertstoff erfolgte. In einigen Fillen sind die Ein-
sparungen lediglich als prozentuale Werte angegeben.
Dies ist der Fall, wenn die Marktbedingungen zu volatil
flr Prognosen sind, die Marktdurchdringung aufgrund
des Neuheitswerts der Entwicklung nur ungenau vor-
hergesagt werden kann oder die Anwendungsbereiche,
wie z.B. bei Stihlen, durch Ubertragung auf eine Viel-
zahl von Werkstiicken skaliert werden kann.

Korrosion

Die Projekte im Themenfeld des Korrosionsschutzes zur
effizienten Nutzung von Ressourcen stehen im Zeichen
neuartiger Schutzschichten und Auskleidungen von
korrosionsanfilligen Bauteilen. Solche Mafinahmen
umfassen Polymer- oder Pulverbeschichtungen nach
unterschiedlichen Auftragsverfahren, die Optimierung

Tabelle 6.2.1: Potentielle Einsparungen durch Substitution oder Reduktion von kritischen Primarrohstoffen

Remel  gmabhtrar R ottt
Einsparpotential Einsparpotential

Aluminium (Al) 2 >60t/a Titan (Ti) 2 >6t/a
Antimon (Sb) 2 >250t/a Vanadium (V) 2 70 — 100% @®
Chrom (Cr) 4 17 -100% @ Wolfram (W) 3 20 - 100% @
Gallium (Ga) 2 >15t/a Zinn (Sn) 1 > 165 t/a
Mangan (Mn) 1 300 kg/a
Kobalt (Co) 2 100% @ Seltene Erden
Kupfer (Cu) 1 >1100t Cer (Ce) 2 >30t/a
Silber (Ag) 1 >75t/a Lutetium (Lu) 1 25-100%1
Molybdan (Mo) 5 30 - 100% @ Neodym (Nd) 2 100% @@
Niob (Nb) 2 100% @ Yttrium (Y) 1 100% @
Nickel (Ni) 4 70 - 100% @@ Scandium (Sc) 1 53% ®

a) in Stihlen und Legierungen
d) in magnetischen Materialien e)in LEDs

b) durch Werkstiickdesign-Optimierung

¢) in Hartstoffen
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der Eigenschaften durch Nachbehandlung und den Ein-
satz korrosionsbestindiger oxidischer Keramiken. Die
Anwendung innovativer Korrosionsschutzmafinahmen
verringert nicht nur Materialschdden sondern erhéht
auch die Lebensdauer von Bauteilen, Produktionsanla-
gen und Kraftwerken, wodurch der Ersatzbedarf an Me-
tallerzeugnissen reduziert wird. Dabei ist das Anwen-
dungsspektrum ebenso vielfiltig wie die entwickelten
Losungen. Explizite Anwendungsfelder sind Off-Shore
Windenergieanlagen, Pumpen oder Reaktoren, in wel-
chen korrosive Gase die Lebensdauer stark verringern.
Die Maffnahmen im Bereich des Korrosionsschutzes
zeigen alle ein eher indirektes Ressourceneffizienzpo-
tential, welches sich mafdgeblich aus der Verlingerung
von Lebensdauern, Standzeiten und Wartungsinterval-
len der entsprechenden Anlagen und Werkstiicke er-
geben. Daraus ergeben sich wiederum direkte Kosten-
einsparungen, Reduktionen im Personalaufwand, mehr
Sicherheit und Zuverlassigkeit von Prozessen sowie we-
niger Transporte von Ersatzteilen oder defekten An-
lagenelementen, die nicht zuletzt auch wesentlich zur
Reduktion der Emission von Treibhausgasen beitragen.
Explizite Materialeinsparungen konnen im Allgemei-
nen nur schwer beziffert werden, zumal viele Projek-
te die Marktreife als noch nicht gegeben ansehen. Ent-
sprechend werden Projekte bereits in geférderten, sowie
selbst finanzierten Folgeprojekten fortgefiihrt. Dieser
Umstand spiegelt das klare Interesse der Unternehmen
an der Weiterentwicklung ihrer Losungen.

Zudem kommt hinzu, dass die Entwicklungen im Be-
reich des Korrosionsschutzes ein enormes Replikations-
potential aufweisen, welches nicht zuletzt fiir eine erfolg-
reiche Markteinfithrung und -durchdringung essentiell
ist. So konnen entwickelte Werkstoffe ftr tribologische
in der Erz- und Rohstoffaufbereitung, der Umformung
von Drihten, fiir Verschleifiteile in wartungsfreien Off-
shore-Anlagen oder fiir das Warmemanagement in Anla-
gen eingesetzt werden. Gleichzeitig sind bei einigen Pro-
jekten Synergien offensichtlich. So befassten sich vier der
zwOlf Projekte mit Losungen fiir Off-Shore Windenergie-
anlagen oder sehen eine Ubertragungsméglichkeit hin zu
solchen Anlagen. Vier weitere Projekte arbeiteten im Be-
reich des Korrosionsschutzes in Verbrennungs- und Ver-
gasungsofen. Durch strategische Partnerschaften, neue
Business Modelle und Vernetzung der Ergebnisse kann
sowohl die Marktreife schneller erreicht werden als auch
die Marktdurchdringung breiter erfolgen. Neben diesen
Ressourceneffizienzpotentialen ergeben sich noch wei-
tere spezifische Einsparungen, wie z.B.:
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° Einsparungen an Stahl > 3.500 t/a

* der Ersatz von LoOsungsmittel-basierten Lacken
durch Polymer- und Pulverbeschichtungen

° ein geringerer Zeit- und Rohstoffverbrauch durch
neuartige Inspektionsmethoden

* {ber 85% Gewichtseinsparungen von Reaktoraus-
kleidungen durch neue, verbesserte Materialien.

Katalyse

Katalytische Prozesse wurden entwickelt und optimiert,
um ein effizientes Nutzen von verfiigbaren Ressourcen
zu ermoglichen. Der Einsatz kostbarer Edelmetalle konn-
ten nicht nur deutlich reduziert werden, sondern auch
die Substitution durch edelmetallfreie Katalysatoren auf
Basis von beispielsweise Kobalt, Kupfer oder Molybdin
wurde etabliert. Die Entwicklung von neuen und edel-
metallfreien Katalysatoren fiir eine photoelektrochemi-
sche Zelle zur Wasserstofferzeugung aus Sonnenenergie
zeigte einen fast zehnprozentigen Wirkungsgrad. Teu-
re Ubergangsmetallkatalysatoren konnten mit alterna-
tiven Katalysatoren aus Ruthenium, Iridium oder Eisen
ersetzt werden und zeigten trotz niedrigeren Aktivitaten
erfolgversprechende Ergebnisse. Durch die Substitution
von Rhodium wurde die Abhangigkeit von seltenen und
teuren Metallen der Platingruppe verringert. Das Res-
sourcenpotential der Einsparung von Rhodium durch
Ruthenium bzw. Eisen ist stark beeinflussend durch die
Preisentwicklung speziell die Preisdifferenz zwischen
Rhodium und dem Substitutionsmetall sowie die not-
wendige Verfligbarkeit an ausreichend produktiven Ru-
thenium- bzw. Eisen-Katalysatoren.

Durch die Entwicklung einer neuen Dreiwege-Kataly-
satortechnologie fiir Benzinmotoren konnte der Edel-
metallgehalt um 40% reduziert werden bei niedrigere
NOx-Emissionen und gleichzeigt deutlich niedrigere
CO-und HC-Emissionen als die Standard-Referenztech-
nologie. Das Kosteneinsparungspotential fiir Deutsch-
land wird auf 5 Mio €/a in den nichsten finf Jahren
geschitzt. Durch einen verstarkten Einzug in den globa-
len Markt kann das Potenzial der Ressourcenersparnis
zusatzlich wachsen. Durch die Entwicklung von neuen
Katalysatoren fiir die Abgasnachbehandlung von Die-
selmotoren konnte der Einsatz von Edelmetall gesenkt
werden. Der Platingehalt kann bis zu 30 Gewichtspro-
zent reduziert werden. Zusatzlich kdnnen 17% des Pla-
tins mit Palladium ersetzt werden.

Mit neuen robusten Tandem-Dreizentrenkatalysatoren
wird Ethylen simultan trimerisiert und polymerisiert,

wobei das in-situ durch Trimerisierung erzeugt 1-Hexen
exklusiv als Kurzkettenverzweigung eingebaut wird. Die
Einstrang-Reaktoren ersetzen das dkologisch und 6ko-
nomisch teurere Kaskadenverfahren. Durch diese Pro-
zessoptimierung wird die Rohstoff- und Energie-Effizi-
enz gesteigert, da mehrere Reaktionsschritte entfallen.
Solche mafdgeschneiderte, kurzketten-verzweigte Re-
aktorblends sowie sortenreine PE-Verbundstoffe kon-
nen fiir Kraftstofftanks genutzt und im Leichtbau an-
gewendet werden. Zusitzliche Gewichtseinsparungen
werden durch den Einsatz von neuen leichten PE-Mate-
rialen erzielt, wodurch eine weitere Reduktion an Emis-
sionen erfolgt. Durch die Entwicklung eines Verfahrens
zur Herstellung von biobasierten neuartigen Polyoxy-
methylenkomponenten (para-Formaldehyd) aus Me-
thanol kdnnen erddlbasierte Rohstoffe fiir die Polyure-
thanherstellung teilweise ersetzt werden, wodurch der
Okologische FuRabdruck gegeniiber dem konventionel-
len Verfahren signifikant gesenkt werden kann. Darii-
ber hinaus ergeben sich eine Vielzahl von Einsparungs-
potentialen sowohl auf energetischer, finanzieller sowie
materieller Seite:

* Einsparungen an Iridium von ~ 200 kg/a und Platin
~ 250 kg/a

* Reduzierung des Benzinverbauchs um >150.000 t/a
durch mogliche Gewichtseinsparung in PKW

Fazit

Die Forschungsprojekte der MatRessource-Fordermaf3-
nahme zeigten wirkungsvolle Impulse zur Erh6hung
der Ressourceneffizienz. Es wurden unterschiedlichs-
te Ansitze verfolgt und umgesetzt, den Ressourcen-
einsatz und die Abhingigkeit von Rohstoffimporten zu
verringern und die internationale Wettbewerbsfihig-
keit durch Senkung der Energie- und Materialkosten zu
steigern. Neben den positiven wirtschaftlichen Auswir-
kungen bieten die entwickelten Materiallésungen und
Technologien auch signifikante 6kologische Vorteile,
d.h. reduzierte Umweltbelastungen und CO,-Emissio-
nen. Sie tragen somit zu einer effizienteren und griine-
ren Volkswirtschaft bei

Das Potential der MatRessource-Technologien nach er-
folgreicher Markteinfiihrung ist anhand tibergreifender
Bewertungsindikatoren in Tabelle 6.2.2 zusammenge-
fasst. Die Multiplikatoren, die sich aus einer moglichen
Replikation bzw. Ubertragung auf andere Sektoren und
Anwendungen ergeben, sind jedoch zu spekulativ und
werden nicht berticksichtigt.

Insgesamt konnten durch die Entwicklungen der 43 Pro-
jekte tiber 16.000 t/a an kritischen und seltenen Roh-
stoffen (inkl. Stahl) sowie weit Gber 215.000 MWh/a an
Energie eingespart oder durch unkritische, hiufig auftre-
tende und somit billigere Elemente ersetzt werden. Folg-
lich ergibt sich eine potentielle Einsparung von mindes-
tens 600.000 t/a an CO,-AusstoR, welche sich maRgeblich
aus einer Gewichtsreduktion von PKW und dem resul-
tierenden Minderverbrauch ergibt oder durch die Nut-
zung von weniger Stahl und der daraus resultierenden
Emissionen wihrend der Produktion. Fiir fast alle Pro-
jekte lassen sich die erzielbaren Ressourceneinsparungen
in monetdre Werte tibersetzen. Kosteneinsparungen be-
laufen sich entsprechend kumuliert auf iiber 190 Mio. €
pro Jahr, sofern die entwickelten Technologien, Prozesse
und Materialien erfolgreich auf den Markt gebracht wer-
den konnen, wobei die Marktvolatilitit und daraus resul-
tierende Preisinderungen sowie Inflation nicht bertick-
sichtigt werden konnten. In vielen Fillen wurden dabei
Marktanteile weit unter 100% angenommen, die fiir die
einzelnen Anwendungen entsprechend als realistisch be-
wertet werden. Die genannten monetiren Einsparungen
sind in Relation zur durch das BMBF investierten Forder-
summe in die MatRessource-Projekte von ca. 70 Mio. €
zu setzen. Nach erfolgreicher Marktimplementierung
der MatRessource-Technologien und -Produkte resul-
tiert eine Hebelwirkung der Férderung von tber 2,5. Zu
berticksichtigen ist dabei jedoch der Zeithorizont fir den
jeweiligen Markteintritt, der fiir die verschiedenen Tech-
nologien sehr unterschiedlich bewertet wird. Zum Teil
liegt der prognostizierte Markteintritt in den nichsten 5
Jahren, z.T. aber auch jenseits 10 Jahre. Die fiir MatRes-
source durch das BMBF eingesetzten Fordermittel sind
somit als erfolgreiche Investition mit allerdings linger-
fristigem Return-on-Investment zu bewerten.

Tabelle 6.2.2: Potentielle Einsparungen der Entwicklungen aus den Projekten.

Einsparungen Einsparungen

Energie (KEA) >215 GWh/a Abfall 850t
THG-Emissionen (CO,-Aq.) >600.000 t/a Schwerol 160 t/a
Kosten > 190 Mio. €/a Rohstoffen 16.000 t/a
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7 Zukilnftige Trends zur Materialforschung

7.1  Zusammenfiihrung der Ergebnisse des Workshops Materialien

im Kreislauf 4.0

Im Rahmen des BMBF-Forums MatRessource am 27.
September 2018 in Darmstadt fand ein Expertenwork-
shop unter dem Titel ,,Materialien im Kreislauf 4.0 statt.
In diesem Workshop wurde mit 40 ausgewahlten Teil-
nehmern das Thema Ressourceneffizienz durch Materi-
alinnovationen im Kontext zweier zentrale Treiber mit
erheblichen Auswirkungen auf das Thema Ressourcen-
effizienz diskutiert: die durch die EU vorangetriebene
zirkulire Wirtschaft (,Circular Economy*) und die Digi-
talisierung (,Industrie 4.0%).

Das Konzept der zirkuldren Wirtschaft umfasst alle Bei-
trage zur Schonung von Ressourcen und verfolgt dabei im
Sinne des Lebenszyklus von Produkten und Materialien
einen ganzheitlichen Ansatz. Der digitalen Transformati-
on der Chemie und des Materialsektors wird in verschie-
denen aktuellen Studien eine disruptive Kraft zuge-
schrieben. Vielfach werden erhebliche Ressourcen- und
Energieffizienzpotentiale durch die Digitalisierung be-
schrieben, so in der Studie Chemie4.0 von Deloitte'® und
der Studie Digitalization & Energy der Internationalen
Energieagentur (IEA)*. Die Studie von Deloitte geht au-
lerdem von einer ,gegenseitigen Verstarkung von Digi-
talisierung und zirkuldrer Wirtschaft“ aus und beschreibt
serhebliche Parallelen in den Strukturen kiinftiger digita-
ler und zirkularer Geschiftsmodelle“ Ansatzpunkte sind
hier u.a. das Re(Design von Produkten, Ressourceneffizi-
ente Herstellung, Riicknahme und Recycling.

Die eingeladenen Fachleute erarbeiteten den konkreten
Forschungsbedarf anhand von vier Themenfeldern:

* Ressourcengerechtes Design von Materialien & Re-
cycling von Materialstoffstromen

® Verwertungshierarchie und & Substitution besorg-
niserregender Inhaltsstoffe

¢ Labelling von Werkstoffen fiir tracer-based sorting

° Materialien 4.0, Digitale Materialforschung und
Additive Fertigung

Die Ergebnisse werden nachfolgend dargestellt.

Ressourcengerechtes Design von
Materialien & Recycling von
Materialstoffstromen

Hochwertige Giiter und Produkte basieren heute zu-
nehmend auf komplexen Multimaterialsystemen, die
eine hohe Leistungsfihigkeit in der beabsichtigten An-
wendung erzielen, aber deren Design nicht notwendi-
gerweise auf hohe Ressourceneffizienz iiber den gesam-
ten Produktlebenszyklus ausgerichtet ist. Im Sinne der
zirkuldren Wirtschaft findet hierbei insbesondere die
Wiederverwendbarkeit von Materialien zu wenig Be-
achtung. Die Zunahme der Anzahl an verwendeten Ma-
terialsystemen, die steigende Komplexitit durch Kom-
bination unterschiedlicher Materialien und die Art der
Verbindung dieser Materialien z. B. durch Kleben er-
schweren die Moglichkeit, einzelne Materialien am En-
de des Produktlebenswegs sortenrein wiederzugewin-
nen und einer neuen Verwendung zuzufithren.

Der vielfach verfolgte Ansatz ,,Form follows function“ mit
dem Ziel, Produkte attraktiv und moglichst auch indivi-
dualisierbar zu machen, muss durch eine nachhaltigere
Strategie ersetzt werden, in der auch die Zirkularitdt von
Materialstromen berticksichtigt und erleichtert wird. Dies
beinhaltet neben der ressourcensparenden Produktge-
staltung und der Erh6hung der Lebensdauer und Repe-
raturfahigkeit von Produkten auch das Lebensende eines
Produkts als Bestandteil des Designprozesses. Ein ressour-
cengerechtes Design umfasst idealerweise eine gemeinsa-
me Produktentwicklung tiber die Akteure der jeweiligen
Wertschdpfungskette, also einen Austausch zwischen Zu-
lieferern (z.B. von Halbzeugen und Zwischenprodukten),
dem Hersteller von Funktionsbauteilen und endkunden-
nahen Stakeholdern, die in der Lage sind, Anspriiche an
Design und Funktion des fertigen Produkts zu artikulie-
ren. Mit Hinblick auf das Produktlebensende ist aufier-
dem ein Austausch zwischen Designern und Recyclern
erforderlich. Auch neue Geschiaftsmodelle und Anreizsys-
teme, z.B. Service- bzw. Leasingvertrage statt Kauf, Riick-
nahmeverpflichtungen durch Hersteller etc. konnen dazu
beitragen, die Ressourceneffizienz zu erhohen.

19 Deloitte: Chemie 4.0 Wachstum durch Innovation in einer Welt im Umbruch, im Auftrag des VCI, 2017. https://www.vci.de/vci/downloads-vci/publikation/

vci-deloitte-studie-chemie-4-punkt-0-langfassung.pdf

20 [EA: Digitalization & Energy, 2017. http://www.iea.org/publications/freepublications/publication/DigitalizationandEnergy3.pdf

169



7 ZUKUNFTIGE TRENDS ZUR MATERIALFORSCHUNG

7 ZUKUNFTIGE TRENDS ZUR MATERIALFORSCHUNG

Der Materialforschung kommt eine besondere Rol-
le zu, z.B. durch das Bereitstelllen und die Auswahl ge-
eigneter moglichst reversibler Werkstoffverbtinde bzw.
trennbarer Verbundwerkstoffe. Generelles Ziel muss die
Reduktion der Komplexitdt von Materialsystemen oh-
ne Funktionseinbuflen sein. Herausforderungen und
entsprechend hohen Forschungsbedarf gibt es u.a. bei
Faserverbundwerkstoffen (inkl. Recyclinglésungen
far Glasfasern und Carbonfasern), mehrlagigen Verpa-
ckungskunststoffen, mit Schwarzpigmenten versetz-
ten Kunststoffen, die schlecht oder gar nicht sortenrein
auftrennbar sind, oder auch bei der Riickfithrung hoch-
wertiger Elemente aus Elektronikprodukten und Ma-
terialien flir Zukunftsmobilitit und erneuerbare Ener-
gieanlagen: In, Ta, Ga, Seltene Erden, Co, Ni, Cu, Li, und
Platingruppenmetalle (PGM).

Recycling von Materialstromen und
Verwertungshierarchie fiir Materialsysteme

Die Abfallhierarchie der EU sieht 5 Stufen vor, die der
ebenfalls 5-stufigen Abfallhierarchie des Kreislauf-
wirtschaftsgesetzes entsprechen. Diese Stufen sind in
abnehmender Prioritit: Abfallvermeidung - Wieder-
verwendung - Stoffliche Verwertung = Recycling -
Energetische Verwertung - Abfallentsorgung. Fiir das
Thema Recycling ist generell zwischen verschiedenen
Werkstoffen zu unterscheiden. Gegenwartig ist die Dis-
kussion auf politischer und gesellschaftlicher Ebene
stark vom Thema Kunststoffrecycling dominiert.

Kunststoffe sind in der Regel Stoffgemische bzw. enthal-
tenverschiedeneBestandteilealsAdditive,umdie Materi-
aleigenschaften anzupassen. Recyclingkonzepte miissen
dabei Materialien mit kurzer und langer Nutzungsdauer
(gleichermafien umfassen (z.B. Verpackungen und
Dammstoffe im Bausektor). Zu unterscheiden sind das
mechanische/werkstoffliche Recycling, bei dem Rezyk-
late hergestellt werden, die im Produkt Kunststoffneu-
ware ganz oder teilweise ersetzen, und das rohstoffli-
che/chemische Recycling, bei dem Kunststoffe wieder
in Monomere aufgespalten werden oder durch z.B. Py-
rolyse oder Vergasung Synthesegas als Ausgangsstoff fiir
neue Kunststoffe bereitstellen.

Fir das mechanische Recycling stehen der Erhalt von
Materialeigenschaften und die Vermeidung der An-
reicherung von Schadstoffen im Produkt im Vorder-
grund, kurz gesagt, die Sicherstellung einer konstant
hohen Qualitit der Sekundiarmaterialien, so dass sie
moglichst an die Qualitidt von Neuware herankommen
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und ein Einsatz in einer niedriger wertigen Anwendung
(Downcycling) vermieden wird.

Eine besondere Problematik liegt auf storenden Inhalts-
stoffen, die das Recycling behindern oder dafiir gar pro-
hibitiv sind; Beispiele hierft sind:

* Fasern (Glasfasern, Carbonfasern), die das Kunststoff-
recycling storen, da sie derzeit praktisch nicht ab-
trennbar sind, z.B. Glasfasern in PVC-Fensterprofilen

e Zersetzungsprodukte, die das Recycling erschweren;
ein Beispiel daftir ist ABS (Acrylnitril-Butadien-Sty-
rol-Copolymer), hergestellt aus drei Monomeren
(Acrylnitril, 1,3-Butadien und Styrol)

° Halogenierte Flammschutzmittel wie Hexabrom-
cyclododecan (HBCD) in Elektroaltgeriten und Bau-
materialien, die als besorgniserregende Substanzen
nach REACH prohibitiv fiir das Recycling sind.

Erschwerend wirkt auch, dass Kunststoffe haufig in sen-
siblen Anwendungen wie Lebensmittel- und Trinkwas-
serverpackungen, Spielzeug, in Medizin- und Diagnos-
tikprodukten etc. zum Einsatz kommen. Hier bestehen
hochste Qualititsanforderungen.

Uber Kunststoffe hinaus gibt es aber auch fiir andere
Werkstoffe vielfaltige Herausforderungen, die Gegen-
stand von Forschungsaktivititen sein miissen, eini-
ge sollen hier aufgezihlt werden. Fir Metallgemische
und Legierungen sind multielementfihige Prozesse zur
Auftrennung notwendig. Aluminium ist hier z.B. ein
Storstoff, der zur Schlackenbildung neigt. Eine Vorbe-
handlung/Vorzerkleinerung zur Generierung von Kon-
zentraten kann einen Zugang zu Elementen erschlie-
en, die bisher nicht aufgearbeitet werden konnen.
Fir einzelne Materialsysteme ist eine hohe Sorten-
reinheit zu gewdhrleisten, dies gilt z.B. fiir Alumini-
um oder auch fir hochreine Glaser, fiir diese Systeme
wiren alternativ nur Downcycling-Anwendungen zu
finden. Besondere Herausforderungen fiir die Stoff-
trennung weisen auflerdem legierte Stiahle oder Kunst-
stoff-Stahl-Verbundwerkstoffe auf. Das Wiederverwen-
den von Holz wird behindert durch Inhaltsstoffe von
Holzschutzmitteln, diese konnen sowohl sowohl an-
organischer (Cr, Cu, As) als auch organischer Natur sein
(friher eingesetzte Stoffe wie PCP, DDT und Lindan).

Fiir problematische Inhaltsstoffe sind Substitute erfor-
derlich, die bestehende Limitierungen ftir das Recyclig
aufheben, z.B.:

® Neue Schwarzpigmente als Substitut fir Ruff in
Kunststoffen, die weniger absorptiv >750 nm sind
und dadurch viele Materialsysteme besser sortierbar
machen

® Substitution von Cr(VI)-Verbindungen in der Galva-
notechnik

* Verwendung von Holz und anderen nachwachsen-
den Rohstoffen fiir Dimmstoffe

* Alternativen fiir Blei in der Nichteisenmetallindustrie

¢ Alternative Flammhemmsysteme

* Konsequente Nutzung von Green Chemistry Prinzi-
pien fir Inhaltsstoffe von Materialien.

Besonderer Forschungsbedarf besteht flir einige dezi-
dierte Technologiefelder. So ist im Zuge der Elektromo-
bilitdt ein Batterierecycling mit Riickgewinnung von
Lithium erforderlich, unter Beriicksichtigung des Ge-
fahrenpotentials. Fiir die Aufbereitung von seltenen Er-
den ist ein erheblicher Expertise- und Kapazititsaufbau
in Europa notwendig. Dieser bietet gleichzeitig die Chan-
ce, neue, umweltvertriaglichere Verfahren zu entwickeln.

Labelling von Werkstoffen fiir
tracer-based sorting

Das Thema Labelling von Werkstoffen steht im un-
mittelbaren Zusammenhang mit einigen der in Kap.
6.1.2 beschriebenen Herausforderungen fiir das Recyc-
ling von Werkstoffen. Fiir das Labelling stehen erneut
Kunststoffe im Fokus der Betrachtungen. Das EU Ziel
sieht fiir 2030 einen Recyclinganteil von Kunststoffen
>75% vor. Okonomisch besteht erheblicher Handlungs
bedarf, da die Kosten fir die Sortierung von Abfillen,
insbesondere Post-Consumer-Abfille, bei 100 €/Tonne,
wodurch die Kosten fiir Rezyklat ebenfalls relativ hoch
sind. Ein weiterer Treiber fiir das Thema ist die Quali-
tat von Rezyklaten durch Sicherstellung des Erkennens
und Sortierens unterschedlicher Materialien. So ruiniert
bereits eine PVC-Flasche unter 10000 PET-Flaschen ei-
ne gesamte Produktionscharge. Es sind somit Techno-
logien erforderlich, die eine Reduktion der Sortierkos-
ten ermoglichen und die Reinheit von Rezyklaten nahe
100% sicherstellen. Ein weiterer wichtiger Aspekt ergibt
sich aus den hohen Anforderungen an Lebensmittelver-
packungen, die eine Sortierung gleicher Kunststoffe aus
unterschiedlichen Anwendungen (Lebensmittel- und
Nicht-Lebensmittelanwendung) erforderlich machen.
Es ist also auch eine Produktverfolgung auf individuel-
ler Basis notwendig, um die (Sektor-)Zugehorigkeit ei-
nes Produkte verifizieren zu kdnnen.

Eine Moglichkeit bietet das Labelling von Werkstoffen
mit Tracern, die das Sortieren ermdglichen. Hierzu wird
z.B. ein anorganischer oder organischer Fluoreszenz-
marker in die Materialmatrix eingebracht, der wiahrend
des Sortiervorgangs eindeutig detektierbar ist. Der Tra-
cer muss dabei den Herstellungsprozess des Produkts
tberstehen, seine Funktion noch erfiillen und darf sich
nicht schidlich auf die Produktperformance auswirken.

Es existieren zur Zeit etwa 30 solcher Markersubstanzen
um verschiedene Materialien zu kennzeichnen, bisher
vornehmlich im Labormafistab. Im Kunststoffbereich
ist das Konzept auf Grund der Vielzahl der verschie-
denen Kunststoffe nur eingeschrinkt umsetzbar, die
Anzahl der Tracer ist nicht ausreichend, um alle Mate-
rialien zu markieren um dies anschlieflend sortenrein
sortieren zu konnen. Es gilt also einerseits, existierende
Analyseverfahren weiterzuentwickeln und verbessern,
um die Auswertung und Analyse zu beschleunigen, um
die Sortierung zu verbessern, andererseits ist die unter-
suchen, welche Stoffstrome am sinnvollsten durch La-
belling verfolgt werden sollten.

Uber das Labelling einzelner Werkstoffe hinaus ist auch
das Thema Material-Pass zu erwégen, mit dem Produkte
und Materialien Informationen mit sich tragen, z.B. wel-
che Zusatzstoffen enthalten sind. Eine enge Beziehung
besteht hier zum Thema Digitalisierung (Kap. 6.1.4).
Eine Kennzeichnung von bestimmten Produkten oder
Halbzeugen mit notwendigen Informationen scheint
in Deutschland generell moglich und wiinschenswert,
insbesondere zur Kennzeichnung von Gefahrstoffen
bzw. toxischen Materialien oder seltenen bzw. wertigen
Materialien. Dies sollte aufgrund des globalen Marktes
moglichst auch international nachverfolgt werden kon-
nen und stellt einen Aspekt der Produktsicherheit dar.

Mit der Kennzeichnung von Produkten und deren
digitaler Abbildung gehen einige Fragestellungen
nicht-technischer Art einher, die begleitend addres-
siert werden missen. Als Beispiele sind Haftungsfragen
oder Fragen des Know-How-Schutzes zu nennen. Hier
ist grundlegend zu untersuchen, welche Informationen
tatsdchlich bei der Sortierung vorliegen missen und
welche z.B. vom Hersteller nicht zwingend weitergege-
ben werden miissen. Hersteller haben u.U. ein Interesse
daran, eigene Produkte sicher zu markieren, so dass sie
nach der Gebrauchsdauer bzw. im Reklamationsfall si-
cher zugeordnet werden konnen. Eine Schnittstelle gibt
es forschungsseitig auch zum Thema additive Fertigung
(Kap. 6.1.4), wenn Verfahren der additiven Fertigung
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eingesetzt werden, um die Kennzeichnung von Produk-
ten zu realisieren. Die additive Fertigung hat aber bisher
noch keine relevante Groflenordnung erreicht, um fiir
die Recyclingindustrie von Interesse zu sein.

Additive Fertigung, Digitalisierung
und Ressourceneffizienz

Die Digitalisierung spielt auch in der Materialforschung
eine immer grofiere Rolle. Analog zu Industrie 4.0 er-
schliet die Digitalisierung Effizienzpotentiale und
neue Geschiftsmodelle. Unter dem Begriff ,Material
4.0 ist die durchgehende digitale Beschreibung bzw.
Abbildung von Materialien, Werkstoffen und Bauteilen
sowie die durchgehende Vernetzung zur Nutzung die-
ser Daten innerhalb einer Industrie 4.0-Umgebung zu
verstehen. Entlang des kompletten Lebenszyklus eines
physischen Materials/Werkstoffs oder Bauteils steht pa-
rallel sein ,digitaler Zwilling® zur Verfiigung. Er bildet in
jedem beliebigen Punkt des Lebenswegs die Eigenschaf-
ten und Bedingungen des realen Materials oder Bau-
teil ab, mit ortsaufgeldsten Informationen. Er erlaubt
weiter, Materialwissen mit Prozesswissen zu verkniip-
fen. Wird in diesem Sinne ein digitaler Zwilling bereits
in der Material- und Produktentwicklung angelegt und
mitgefiihrt, der die Zusammensetzung und den Zustand
von Materialien exakt abbildet, lisst sich damit nicht
nur die Werkstoffsimulation und -entwicklung, oder
der Produktionsprozess einschliefilich Qualitatskont-
rolle unterstiitzen. Es 1dsst sich damit ein Total Design
Management implementieren, das Designaspekte auch
auf Aspekte wie Wartung (Predictive Maintanance, bei
Schadensfillen nutzen von Big Data zur Mustererken-
nung und dadurch Schadenspravention bzw. proaktive
Schadensvorhersage) und Recycling ausweitet. Dartiber
hinaus wird eine Verkniipfung der Materialforschung
mit 6konomischen (business decision supporting sys-
tems) und 6kologischen Bewertungsmethoden (LCA auf
Basis des digitalen Zwillings) ermdoglicht.

Die beschriebenen Aspekte sind z.Zt haufig noch eher Vi-
sion als Realitit, es besteht erheblicher Forschungsbedarf,
um die genannten Potentiale zu heben. Big Data-Ana-
lysen sind mit Werkstoffwissen, Rohdaten und Prozess-
daten zusammenzubringen. Multiskalige Modelle und
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Simulationen sowie funktionierende Softwarelosungen
sind erforderlich, um aus Einzeldaten Vorhersagen zu ge-
nerieren. Die Qualitat der digitalen Daten ist dabei ent-
scheidend. Fiir die Datenauswertung sind in der gefor-
derten Zeit und aufgrund der Komplexitit automatisierte
Systeme auf Basis kiinstlicher Intelligenz zu entwickeln.

Die additive Fertigung ist ein Feld intensiver Forschungs-
und Entwicklungsanstrengungen. Ressourceneffizienz-
potentiale ergeben sich durch die endkonturnahe Fer-
tigung auch komplexer Bauteilstrukturen, die neue,
materialsparende Designs ermoglicht. Dies ist beson-
ders im Leichtbau relevant und kann z.B. bei Fahrzeugen
oder in der Luftfahrt erhebliche Gewichtseinsparungen
und damit einhergehend Treibstoffeinsparungen ermég-
lichen, so dass additiv gefertigte Komponenten auch in
der Anwendung zu Ressourceneinsparungen fiihren.
Ein zweiter Aspekt der Ressourceneffizienz ergibt sich
dadurch, dass Bauteile oder Ersatzteile nach Bedarf als
Prototypen oder in Kleinserie hergestellt werden kon-
nen, wodurch Lagerkosten eingespart, Uberproduktion
vermieden und Transportwege sowie -zeiten verringert
werden konnen. Additiv gefertigte Metallbauteile sind
prinzipiell ohne Einschrankungen einsetzbar und weisen
Materialeigenschaften auf, die vergleichbar mit konven-
tionell gefertigten Bauteilen sind. Kosteneinsparungen
ergeben sich durch die Verkiirzung der Prozesskette. Zwi-
schen einzelnen Fertigungszyklen ist eine Optimierung
der Bauteile problemlos méglich.

Die additive Fertigung ist jedoch nicht per se ressour-
censchonend, hier muss die gesamte Fertigungskette im
Einzelfall betrachtet werden. Der vordergriindigen Ein-
sparung von Material im Vergleich zu substraktiven Ver-
fahren stehen Materialverluste in der Pulverherstellung
und der Fertigung (bei Metallen) oder Degradation der
Materialien (bei Kunststoffen wihrend der Fertigung ent-
gegen. Ein Materialrecycling in der additiven Fertigung
ist generell erst noch zu entwickeln, das gilt far Pulver,
aber z.B. auch fiir Stitzstrukturen. Schliefilich existie-
ren fiir die gefertigten Bauteile selbst vielfach noch keine
Recyclingkonzepte. Die sorgfiltige Bewertung additiver
Fertigungsketten im Hinblick auf Ressourcenverbrauch
ist somit eine wichtige Aufgabe und sollte Bestandteil
von Forschungs- und Entwicklungsprojekten sein.

7.2 Themenradar

Im heutigen globalen Umfeld ist die deutsche Wirt-
schaft verstarkt Risiken fiir eine sichere, wirtschaftliche
und umweltvertréigliche Versorgung mit mineralischen
Rohstoffen ausgesetzt (Versorgungsrisiken). Bei Versor-
gungsengpissen kann sie besonders stark geschadigt
werden (Verletzbarkeit / Vulnerabilitit). Darauf miissen
Forschung, Unternehmen und Politik reagieren.

Zu erwartende Rohstoffengpasse

Laut einer fiir die KfW Bankengruppe vom Berliner In-
stitut fir Zukunftsstudien und Technologiebewertung
(IZT) und dem Berliner Forschungs- und Beratungs-
institut adelphi 2010 und 2011 durchgefiihrten Studie
identifizierten mittelstindische und grofle deutsche
produzierende Unternehmen wirtschaftlich bedeutsa-
me mineralische Rohstoffe, deren Versorgungslage sich
mittelfristig (5-10 Jahre) bzw. langfristig (10-20 Jahre)
fir Zukunftstechnologien als kritisch erweisen kdnnte
(Rohstoffkritikalitat) (IZT, 2013).

Hochste Kritikalitét (sehr hohes Versorgungsrisiko, sehr
hohe Vulnerabilitit) wurde dabei Germanium, Rheni-
um und Antimon bescheinigt, hohe Kritikalitit (hohes
Versorgungsrisiko, hohe Vulnerabilitit) Wolfram, Selte-
nen Erden, Gallium, Palladium, Silber, Zinn, Indium, Ni-
ob, Chrom und Bismut. Eine mittlere Kritikalitat (mitt-
leres Versorgungsrisiko, mittlere Vulnerabilitit) weisen
Graphit, Selen, Strontium, Baryt, Zirkon, Molybdin,
Zink, Hafnium, Flussspat, Nickel, Vanadium, Cobalt,
Beryllium, Lithium, Kupfer, Platin und Tellur auf. Ins-
gesamt dominieren einige seltene Metalle das Kritikali-
tats-Screening. Aber auch Rohstoffe mit vergleichsweise
geringer Kritikalitit konnen einzelne Indikatoren mit
besorgniserregenden Werten aufweisen. Bei Bauxit bei-
spielsweise sticht die Herkunft eines Grofiteils der Im-
porte aus Guinea (66 %) und bei Phosphat die fehlende
Substituierbarkeit fiir Phosphatdiinger in der Landwirt-
schaft hervor (IZT, 2013).

Gefahr von Rohstoffengpassen

Laut einer halbquantitativen Einstufung der Studie
»Rohstoffe fur Zukunftstechnologien“ (ISI/IZT 2009)
sowie eines Kurzgutachtens fiir den Nachhaltigkeitsrat
(Erdmann 2011, RNE 2011) sind viele dieser zwischen

hochster und mittlerer Kritikalitit anzusiedelnden
Rohstoffe fiir Zukunftstechnologien des Jahres 2030 es-
sentiell, u.a. fiir die miniaturisierte Informations- und
Kommunikationstechnik und die Elektromobilitit,
fur Katalyse und Photovoltaik, Infrarot-Sensoren, Dis-
plays, hocheffiziente Flugzeugturbinen und Kraftwerke,
Windenergie oder die Verfliissigung von Kohle, Gas bzw.
Biomasse zu Kraftstoff (IZT, S. 56).

Die Unterschiatzung von Versorgungsrisiken bis vor
wenigen Jahren geht nach Auffassung der Autoren vor
allem auf die Fokussierung auf die quantitativ gut be-
legten Rohstoffe und deren Angebots- und Nachfrage-
muster zurlick. Gerade fiir die schlecht dokumentierten
Stoffstrome der manchmal nur in kleinen Mengen ver-
wendeten Rohstoffe und durch politische Faktoren, die
sich einer Quantifizierung entziehen, sind jedoch reale
Versorgungsengpdsse entstanden, namentlich z.B. bei
Tantal (IZT, 2013, S. 4).

Die Auspriagungen und die Ausmafie von Rohstoffkriti-
kalitit, Versorgungsrisiken und Vulnerabilitat lassen sich
durch vorsorgende Mafinahmen der Unternehmen und
der politischen Akteure beeinflussen. Als rohstoffarmes
Land muss sich gerade auch Deutschland friihzeitig auf
diese Verscharfung der Versorgungssituation einstellen
und deshalb mogliche alternative Losungen identifizie-
ren bzw. umsetzen (Erhardt, Pastewski 2010, S. 3). Das
Bundesministerium fiir Bildung und Forschung (BMBF)
hat diesen Aspekt schon frith erkannt und entsprechende
Mafinahmen gefordert. Die Fordermafinahme MatRes-
source stellt hier den vorldufigen Hohepunkt dar.

Ressourceneffizienz als Losungsmodell

Ressourceneffizienz ist dabei eine wichtige Losung bei
Kritikalitdt und gegen Vulnerabilitit. Konkret bezeich-
net der Begriff die Effizienz, mit der Energie und Mate-
rialien zur Wertschopfung genutzt werden. Eine effizi-
entere Ressourcennutzung basiert auf dem Streben, das
gleiche Produktionsergebnis mit weniger Ressourcen-
verbrauch zu erbringen. (Erhardt, Pastewski 2010, S. 1).

Der volkswirtschaftliche Nutzen von Ressourceneffi-
zienz ist gerade in Landern mit geringen eigenen Vor-
kommen wie Deutschland offensichtlich - gerade we-
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gen geopolitischer Aktivititen von Lindern wie China,
die ihre Vorkommen strategisch instrumentalisieren
(Geibler et al. 2011, S. 12). Betriebswirtschaftlich ver-
spricht Ressourceneffizienz durch Senkung der Kos-
ten flir den Material- bzw. Energieverbrauch zahlreiche
o6konomische Vorteile. Auch Wirtschaftswachstum und
gesellschaftlicher Wohlstand kénnten bei gesteigerter
Ressourceneffizienz vergrofiert werden — und dies bei
starkerer Schonung der Umwelt und einer Steigerung
der individuellen Lebensqualitit. Politisch wiirde eine
Senkung des Ressourcenverbrauchs auch den Ansprii-
chen zukiinftiger Generationen Rechnung getragen. Die
Europiischen Kommission hat Ressourceneffizienz des-
halb als eines von sieben Leitthemen (Flagships) in die
Strategie ,,Europa 2020 aufgenommen.

Studien prognostizieren, dass eine auf Informations-
und Beratungsprogrammen basierende verstirkte Res-
sourceneffizienz in Deutschland bis 2013 zu einer Stei-
gerung des Bruttoinlandsproduktes von 14 Prozent
fihren kénnte (Distelkamp et al. 2010). Nach einer Stu-
die der Aachener Stiftung Kathy Beys (2006) konnte eine
lineare Absenkung der Material- und Energiekosten um
20 Prozent im Verlauf der kommenden zehn Jahre cir-
ca 700.000 neue Stellen schaffen. Demnach wiirde der
Staatshaushalt um circa 20 Milliarden Euro entlastet.

Im Bereich der Ressourceneffizienz kommt gerade dem
Bereich Materialeffizienz laut Experten eine Schlis-
selstellung zu, weil das Feld Potenziale tiber alle Wert-
schopfungsstufen von der Entwicklung, Produktion,
Demontage bis zum Recycling umfasst. Heute schon
stellt Material im produzierenden Gewerbe mit tiber 40
Prozent den grofiten Kostenblock dar. Eine Reduktion
des Ressourcenverbrauchs verspricht daher erhebliche
Einsparpotenziale und dariiber hinaus zukunftsgerech-
te Innovationen. (Erhardt, Nico 2010).

Zukunftsrelevanz von Ressourceneffizienz

Betrachtet man den Bereich der zukunftsorientierten
Anwendungsfelder, wie sie u.a. die High-Tech-Strategie
der Bundesregierung forciert hat und in einem neuen
Anlauf 2020 fortentwickelt will (vgl. BMBF 2010), dann
sind u.a. Energie, Biotechnologie und Recycling zukinf-
tig in ihrer Bedeutung steigende Felder der Ressourcen-
effizienz (Geibler et al. 2011, S. 14).

So werden bei der Energieversorgung entsprechend
der regionalen Standortbedingungen in Deutschland
zunehmend alternative Energietechnologien (Solar,

174

Wind, Biokraftstoffe) zum Einsatz kommen. Hierfur
ist ein intelligentes Energiemanagement notig, das die
Realisierung hochleistungsfahiger und hocheffizienter
Stromversorgungssysteme oder Effizienzspriinge un-
ter Einsatz von Ressourceneffizienz in Bereichen wie
Transport, Heizen, Beleuchtung oder Industrie mog-
lich macht. Am Wichtigsten ist laut einigen Experten
die kohlenstoffarme Energiegewinnung. Aber auch
die Elektromobilitit, Green IT und der Bausektor sind
wichtige Bereiche — mit positiven Effekte fiir die Ar-
beitsmairkte (Geibler et al. 2011).

Im Bereich der Biotechnologie ist die Abkehr von ei-
ner auf Erdolderivaten und die Hinwendung zu einer
auf biochemisch hergestellten Derivaten basierenden
Industrie fiir die Experten einheitlich absehbar. In der
Produktion werden sich schrittweise Entwicklungen
wie das ,bio-processing” durchsetzen, wie das in Teil-
bereichen der pharmazeutischen Industrie bereits der
Fall ist. Im Bereich der Landwirtschaft wird es verstarkt
um die Fragestellung gehen, wie man die langfristige
Produktivitidt der Boden erhalten kann. Zudem gilt es,
nachwachsende Rohstoffe (Holz, Agrarprodukte) unter
Berticksichtigung pflanzlicher Abfallprodukte nachhal-
tig, also ressourcenschonend, etwa durch Kaskadennut-
zung einzusetzen (Geibler et al. 2011).

Als drittes wichtiges aktuelles Anwendungsfeld fiir Res-
sourceneffizienz sehen Experten gerade in Deutschland -
und besonders beim Bauen und Wohnen - das Recycling.
Potenziale gébe es bei seltenen und besonderen Ressour-
cen oder beim ,,Urban“ bzw. ,Landfill Mining" Hierbei ist
eine Untersuchung der Schliisselparameter fiir den Res-
sourcenverbrauch bei der Produktion besonders wichtig,
was auf Materialebene bei Stahl, Holz oder Beton bereits
stattfindet. Grundsitzlich gilt es, die jeweiligen Korrela-
tionen zwischen Ressourcenverbrauch und Umweltwir-
kungen zu optimieren (Geibler et al. 2011).

Akzeptanz von Ressourceneffizienz

Ressourceneffizienz ist schon heute in Staaten und Un-
ternehmen ein wichtiges Thema. Die verfolgten Maf}-
nahmen unterscheiden sich jedoch stark nach den jewei-
ligen Ressourcen und Anwendungsfeldern. Fur einzelne
Rohstoffe wie Phosphor, Kupfer oder seltene Metalle/Er-
den wird inzwischen beachtlicher Aufwand betrieben, al-
ternative Quellen zu nutzen. Auch regenerative Energien
oder Energieeffizienz stoflen auf breite Zustimmung.
Hier hat das Interesse seit 2005 kontinuierlich zugenom-
men (vgl. vgl. IHK SH 2007, Erhardt, Pastewski 2010, S. 11).

Hingegen ist die Materialeffizienz in einigen Regionen
und Unternehmen noch von geringer Bedeutung.

Deutsche Unternehmen haben die Zeichen der Zeit
teils erkannt. Studien zufolge ist knapp die Hélfte von
ihnen der Meinung, dass sich durch Ressourceneffizi-
enz ein Technologievorsprung auf- bzw. ausgebaut und
das Image bzw. die Werbemoglichkeiten sowie die In-
novativitiat verbessert werden kann (Erhardt, Pastew-
ski 2010, S. 28). Im Rahmen einer nachhaltigen Unter-
nehmensstrategie benutzten bereits 49 Prozent der
Unternehmen ressourcenschonende Systeme im Um-
weltmanagementsysteme (ISO 14001, EMAS etc.); viele
setzen auf gezieltes Energie- und Stoffstrommanage-
ment (34%) oder Planungs- und Kostenrechnungssys-
teme mit umweltbezogenen Daten (23%) (Erhardt, Pas-
tewski 2010, S. 12).

Ein Blick auf das FuE-Budget zeigt, dass 44 Prozent der
befragten Unternehmen 2010 bereits Mittel zur Stei-
gerung der Ressourceneffizienz einzusetzen. Lediglich
28 Prozent der Unternehmen sahen hier keinen Hand-
lungsbedarf. 23 bzw. 19 Prozent gaben aber an, sich
vorstellen zu kénnen, in Zukunft bis zu drei bzw. iber
sieben Prozent ihres FuE-Budgets zur Steigerung der
Ressourceneffizienz aufzuwenden. Hierbei waren Ener-
gieeffizienz (87%) und Materialeffizienz (77%) mit Ab-
stand die wichtigsten Griinde, danach Umweltschutz
(55%), Klimarelevanz (47%) und Nachhaltigkeit (43%)
(Reiner Erhardt, Nico Pastewski 2010, S. 10).

Tatsdchlich genieflen sowohl Materialeffizienz (64%) als
auch Energieeffizienz (62%) bei einem Grof3teil der deut-
schen Unternehmen eine hohe Prioritat, wenn es um die
Optimierung oder die Neuentwicklung von Produkten
bzw. Prozessen mittels neuen Technologien geht.

Mehrgewinn der Akzeptanz
von Ressourceneffizienz

Der Erfolg gibt diesen Uberlegungen Recht. So gaben
Unternehmen an, sowohl im Bereich der Kostensen-
kung (87%) von Ressourceneffizienz profitiert zu haben
als auch beim Ausbau von Wettbewerbsvorteilen (72%),
bei der Verbesserung des Images und der Erweiterung
der Werbemoglichkeiten (53%) sowie beim Ausbau des
Technologievorsprungs bzw. der Oko-Innovationen ge-
gentiiber Konkurrenten (49%).

Hinsichtlich der Kundenzufriedenheit bejahten 45 Pro-
zent der Unternehmen, dass der Endverbraucher Lang-

lebigkeit, Aufriistbarkeit sowie Energieeinsparung am
meisten schitze, gefolgt von der Materialeinsparung
(40%). Aber Kunden scheinen auch Umweltfreundlich-
keit (30%), Recycelbarkeit (23%) oder eine Oko-Zertifi-
zierung (21%) der Produkte zu honorieren. In der Au-
tomobilbranche spielen offenbar auch klimarelevante
Aspekte eine wichtige Rolle bei der Kaufentscheidung.
Trotz der Bedeutung von Ressourceneffizienzkriteri-
en bei der Kaufentscheidung sind Kunden aber offen-
bar nicht immer bereit, hierfir hohere Preise in Kauf zu
nehmen: 60 Prozent der befragten Unternehmen beant-
worteten diese Frage mit Nein, 23 Prozent mit Ja (Reiner
Erhardt, Nico Pastewski 2010, S. 17).

Herausforderungen und Risiken
von Ressourceneffizienz

Da die Entwicklung ressourceneffizienter Technologien
ein komplexer Prozess ist, muss eine lokale Reduktion
des Ressourcenverbrauchs global noch keine Ressour-
ceneinsparung bedeuten. Vor dem Hintergrund der
ganzheitlichen Minimierung negativer Effekte ist des-
halb das Risiko von ,,Rebound-Effekten® zu berticksich-
tigen, also nicht vorhergesehene negative Folgen einer
an sich effizienten Losung (Emissionen, erhohter Bedarf
an seltenen Erden durch ressourcenoptimierte Herstel-
lungsprozesse etc.). Diese Gefahr wichst mit der not-
wendigen ,Eingriffstiefe” einer neuen Losung in das be-
stehende System (Geibler et al. 2011, S. 12).

Schwierigkeiten ergeben sich auch, wenn eine techni-
sche Losung ginzlich nachhaltig ausgerichtet werden
soll. Hierzu fehlen oft wichtige Kompetenzen; beispiels-
weise zur Bewertung mit erweiterten Indikatorsyste-
men in der Entwicklungsphase, um etwa spezifische
Umweltauswirkungen sowie soziale Kriterien zu be-
riicksichtigen.

Zudem fihrt Ressourceneffizienz im Produktionspro-
zess bei Material, Energie oder Abfallvermeidung nicht
immer zu Kosteneinsparungen oder zu gleichbleiben-
der Qualitit: So kann die Substitution eines Materials
beispielsweise zu schlechterem Materialeinsatz - etwa
aufgrund von hoherer Steifigkeit - fithren, wahrend
aber die Gesamtkosten fiir den Herstellungsprozess in-
folge hoherer Materialkosten steigen konnen. Dabei ist
darauf zu achten, dass es bei Funktionalitit und Wert-
schopfung keinerlei EinbufRen gibt.

Grofdte Hirde bei der Entwicklung ressourceneffizien-
ter Technologien sind die notwendigen Investitionen,
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die in erster Linie vom Hersteller fiir die Entwicklung
getitigt werden mussen. In vielen Fillen kommt hinzu,
dass auch der Herstellungsprozess teurer wird, so etwa
bei Hybrid- Autos. Bei der Umsetzung derartiger Inno-
vationen ist auch beim Anwender eine grofle Hemm-
schwelle aufgrund der hohen Investitionskosten vor-
handen.

Gleiches gilt fiir technische Losungen mit hohen Inves-
titionskosten. Hier ergibt sich das Risiko, dass sie in ei-
ner Marktnische bleiben - auch wenn ihre Anwendun-
gen langfristig duflerst wirtschaftlich sind. Tatsdchlich
ist der auf kurze Zeit gedachte Kostenfaktor derzeit die
zentrale Steuerungsgrofle fiir viele Unternehmen; nur
wenige verfolgen eine langfristige preisunabhingige
Orientierung (Geibler et al. 2011, S. 12)

Investitionen steht auch die fehlende Informiertheit
und die mangelnde Expertise vieler Unternehmen in
diesem Bereich entgegen: Der weitreichende Aspekt
der Versorgungssicherheit etwa durch Verringerung
der Abhingigkeit von Rohstoffimporten wird kaum er-
kannt (vgl. BMU 2008). 32 Prozent gaben an, hier Infor-
mationsdefizite zu haben. Der Aspekt der Ressourcen-
effizienz fiir die Versorgungssicherheit wurde in den
Studien fast ausschliefilich von Probanden mit hoher
bis sehr hoher Expertise genannt. (Erhardt, Pastewski
2010, S. 15). Dass durch Ressourceneffektivitit Tech-
nologievorspriinge gegeniiber Wettbewerbern auf- so-
wie ausgebaut bzw. die Innovativitit gesteigert werden
kann, wird von Kleinst- sowie mittleren Unternehmen,
anders als bei grofien Unternehmen, so nicht gesehen
(Erhardt, Pastewski 2010, S. 15)

Oftmals sind auch gesellschaftliche Hiirden zu tber-
winden. So gibt es im Bereich der Biotechnologie in eu-
ropdischen Diskussion im Gegensatz zu den USA noch
keine breitere Akzeptanz fiir den Einsatz im Lebensmit-
telbereich: In den USA sind damit verbundene Ressour-
ceneffizienzpotenziale leichter umsetzbar.

Forderungen an Forschung und Lehre

Um Ressourceneffizienz in Deutschland bestmoglich
vorantreiben zu konnen, braucht die Kritikalitatsfor-
schung einen neuen Schub. Dies betrifft die Analyse von
Stoffstromen bei Legierungsmetallen wie Niob und Mo-
lybdan oder Seltenen Erden in Deutschland oder eine
Machbarkeitsstudie zur Diversifizierung der Bezugs-
quellen. Wiinschenswert wire zudem eine nachhaltige
Rohstoffforschung® fiir neue Bergbau- und Aufberei-
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tungstechnologien bzw. die Abraumverarbeitung, For-
schungen zu Materialeffizienz tiber den Lebensweg fiir
kritische Rohstoffe oder zur Aufbereitung bzw. Tren-
nung von Seltenen Erden aus priméaren und sekundéren
Rohstoffen sowie die Entwicklung neuer Bergbau- und
Aufbereitungsverfahren, neuer Produktionsprozessen
oder integrierter Recyclingverfahren (IZT).

Im Bereich der Materialeffizienz hat die FuE einen be-
achtlichen Schub erfahren. Nach Auffassung vieler Ex-
perten gehen dabei die Programme r2 und r3 sowie die
Mafnahme ,Werkstoffinnovationen fiir Industrie und
Gesellschaft“ (WING) des BMBF, das BMU-Umweltin-
novationsprogramm, die Aktivitidten des Zentrums Res-
sourcen Effizienz und Klimaschutz (VDI-ZRE) und des
Netzwerks Ressourceneffizienz in die richtige Richtung.
In den Rohstoffprofilen wurden einzelne Hot Spots fiir
Materialeffizienz identifiziert, darunter die Beschich-
tungstechnik (Halbleiterschichten fiir IKT und Photo-
voltaik, Indium-Zinnoxid fir Displays). Trotzdem geht
es laut Experten auch in Zukunft darum, vermehrt lang-
fristige und lebenszyklustibergreifende Alternativen zu
erarbeiten. Zum vordringlichen Bedarf im verarbeiten-
den Gewerbe zéhlen Forschungen zu hoheren Prozess-
ausbeuten (insbesondere in der Halbleitertechnik), zu
qualitativ und quantitativ verbessertes Produktionsab-
fallrecycling und zur Entwicklung von Substituten fiir
besonders kritische Rohstoffe. Im Bereich des Recyc-
lings ist die Erfassung tiber eine Wertstofftonne und
die systemische Optimierung von demontagegerechter
Konstruktion und Aufbereitungstechnik von vorrangi-
gem Forschungsinteresse. Fir die Aufbereitungstechnik
wichtiger Altprodukte (Trennung und Aufschluss) sollte
ein Handbuch zu den ,Besten Verfiigbaren Techniken®
(BVT) erstellt und fortlaufend aktualisiert werden.

Zur Entwicklung eines Betriebes hin zu mehr Ressour-
ceneffizienz, beispielsweise mittels alternativer Tech-
nologien, bendtigen Unternehmen vor allem auch auf-
wandsreduzierte Unterstlitzung fiir richtungssichere
Entscheidungen, etwa in Form einer Bewertung der zur
Verfiigung stehenden Technologien. Auch hier ist die
Forschung gefragt.

Bisher gibt es in der Hochschulausbildung nur in we-
nigen Fachbereichen und -gebieten Angebote zur Res-
sourceneffizienz. Experten empfehlen eine deutliche
Erweiterung des Angebotsportfolios mit einer Aufnah-
me in bestehende Curricula. Zum Ausbau sollten beste-
hende Verbiinde wie der Zusammenschluss der fithren-
den technischen Universititen Deutschlands genutzt

werden. Auflerdem konnte die Etablierung einer ,Vir-
tuellen Ressourcenuniversitit“von der Innovations- bis
zur Umsetzungsforschung angestofien werden (Kristof
/ Liedtke 2010). So kénnten sich forschende Lehrstiihle
national und international vernetzen, um interdiszipli-
nér Losungsstrategien fiir Ressourceneffizienz zu erfor-
schen und gemeinsam internationale Forschungspro-
jekte zu entwickeln (Geibler et al. 2011, S. 72).

Um die Entwicklung und Verbreitung ressourceneffizi-
enter Technologien und Produkte zu forcieren, ist der
weitere Ausbau von Bildungs- und Kooperationsnetz-
werken wie das Netzwerk Ressourceneffizienz des BMU
oder das Netzwerk der Cleaner Production Centers von
UNIDO winschenswert. Ein Netzwerk von Hochschu-
len, die das Paradigma der Ressourceneffizienz in For-
schung und Lehre integrieren, sollte gefordert, etabliert
und dann insbesondere international erweitert werden.

Forderungen an die Industrie

Eine grofie Herausforderung fiir deutsche Unternehmen
ist die als wettbewerbs- und umweltrelevant erkannte
Erhohung der Materialeffizienz Giber den gesamten Le-
bensweg. Auch hier gilt es, mogliche ,,Rebound-Effekte”
von Anfang an zu bertcksichtigen.

Ebenfalls werden bereits vor dem Beginn des eigentli-
chen Produktionsprozesses, bei der Produktentwick-
lung und Produktgestaltung, 80 Prozent der spiteren
Umweltbelastungen festgelegt (vgl. BMU 2008). Das De-
sign neuer Produkte muss sich laut den Experten also
in verstirktem Maf} durch eine hoéhere lebenszyklus-
weite Ressourceneffizienz auszeichnen, bereits ressour-
censchonende Herstellungsverfahren sowie die Mog-
lichkeit fir Recycling mit einbeziehen (vgl. BMU 2008
/ ITAS 2008). Substitution von Einsatzstoffen, Kreislauf-
fihrung, Steigerung der Effizienz und eine Verlinge-
rung der Nutzungsdauer sind weitere zentrale Punkte
(vgl. ITAS 2008).

Neben der Produktentwicklung bietet auch der Herstel-
lungsprozess zahlreiche Ansatzpunkte zur Steigerung
der Ressourceneffizienz, etwa bei der Reduzierung von
Verschnitt oder Abfall, der Prozessoptimierung etwa
durch Steuerung oder Energiemanagement, der Kreis-
lauffiihrung von Rohstoffen, Betriebsstoffen und Hilfs-
stoffen oder der Substitution von Roh-, Hilfs- und Be-
triebsstoffen. Auch hier besteht noch viel Potenzial
(Erhardt, Pastewski 2010, S. 24).

Es gibt bereits heute zahlreiche technische Losungen,
die unter den derzeitigen Rahmenbedingungen wirt-
schaftlich - und somit nicht von Férdermafnahmen
abhingig - sind (,SkySails“). Ein besonders hohes Po-
tenzial haben Losungen zur Ressourceneffizienz mit
Modellcharakter, die sich auf viele verschiedene Berei-
che Ubertragen lassen (,Chemical Leasing®). Diese vor-
handener Losungen kénnten auch im Sinn einer Win-
Win- Strategie entsprechend genutzt werden.

Eine Grundvoraussetzung fiir die Entwicklung eigener
ressourceneffizienter Losungen in Unternehmen ist,
dass entsprechende Kompetenzen und Fachqualifika-
tionen fiir innovative Technologien tiber Umschulun-
gen bzw. Weiterqualifizierungen ausgebildet werden
konnen (Geibler et al. 2011, S. 68). Auch gilt es, sich Gber
die positiven 6konomischen Effekte wie der Senkung
von Kosten und dem Ausbau von Wettbewerbsvortei-
len, eine Minderung der Abhingigkeit von begrenzten
Ressourcen oder die Reduktion von negativen Umwelt-
folgen besser zu informieren, verstirkt herauszuarbei-
ten und bei Mafinahmenplanungen entsprechend zu
berticksichtigen (Geibler et al. 2011, S. 13).

Insgesamt bedarf es in den Unternehmen einer dif-
ferenzierten Resilienzstrategie, die verschiedene Op-
tionen zur vorbeugenden Vermeidung von Versor-
gungsstorungen oder zur Anpassung im Falle einer
Versorgungsstorung beinhaltet. Die Substitution von
kritischen Rohstoffen auf Element- oder Materialebe-
ne, wie auch auf Komponenten-, Produkt- oder Funk-
tionsebene kann dabei ein wichtiges Element sein (IZT,
S.100).

Aus der gesellschaftlichen Perspektive besteht die For-
derung der Expertenen an Unternehmen darin, bei
technologischen Entwicklungen menschliche Bediirf-
nisse und natiirliche Rahmenbedingungen starker in
den Mittelpunkt zu riicken. Wie verbessert eine Tech-
nologie das Leben der Menschen? Ist eine konsequen-
te Verbindung von Nutzen und Bediirfnissen gegeben?
Und: Wird mit Weitblick auf langfristige Folgen und
Leistungsparameter produziert? Aus diesen Fragestel-
lungen ergeben sich Forderungen an eine ganzheitlich
nachhaltige Nutzung der vorhandenen Ressourcen, oh-
ne die Okosysteme und den menschlichen Lebensraum
unnotig zu beanspruchen. Auf internationaler Ebene ist
in diesem Zusammenhang vor allem die Verlagerung
von Umweltbelastungen in andere Lander und entlang
der Wertschopfungskette zu vermeiden.
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Forderungen an die Politik

In jlingster Zeit sind einige Initiativen ergriffen worden,
die sich um die Verbesserung der Rohstoffversorgung
bemiihen, darunter die EU-Rohstoffinitiative und die
Rohstoffstrategie der Bundesregierung. In deren ,,Natio-
nalem Entwicklungsplan Elektromobilitidt” sind zudem
Rohstoffaspekte erstmalig im Hinblick auf die Techno-
logieplanung adressiert. Das BMBF bereitet derzeit ei-
ne Fordermaffnahme zur nachhaltigen Nutzung stra-
tegisch relevanter Rohstoffe fiir Schliisseltechnologien
vor, um priaventiv Mafnahmen gegen Abhingigkeiten
von kritischen Rohstoffen einleiten zu kénnen. Aber das
alles reicht nach Ansicht der Experten noch nicht aus.
Die bisherigen Programme machen vielmehr deutlich,
dass es weiterer Analysen, Abstimmungen und Verfei-
nerungen im nationalen, europdischen und globalen
Rahmen bedarf. Dabei geht es nicht allein um die Ver-
besserung der existierenden Forschungs und Forder-
instrumente, sondern vielmehr um die Schaffung und
Unterstiitzung von Leitméarkten fiir Material-, Produkt-
und Systeminnovationen.

Strategisch gehort hier die Unterstiitzung des Aufbaus
von Ressourcengouvernance und staatlicher Kapazi-
titen in prioritdiren Entwicklungs- und Schwellen-
landern, der Ausbau der Rohstoffpartnerschaften mit
Finanzierung von Modernisierungs- und Infrastruktur-
mafinahmen fir den Rohstoffsektor, die Unterstiitzung
des Verbleibs von Altprodukten und recyclierbarem Ab-
fall bzw. von deren Sammlung und Riickfithrung nach
Deutschland (insbesondere Elektroschrott, Altautos,
ausgemusterte Maschinen und Anlagen) zum mogli-
chen Portfolio.

Im Bereich der Materialeffizienz sollte die EU-Ecode-
sign-Richtlinie fiir den Energieverbrauch stirker an
entsprechenden Zielsetzungen orientiert werden, die
Materialeffizienzférderung unter dem Gedanken der
Lebenszyklusperspektive (Life Cycle Assessment, Li-
fe Cycle Costing) ausgerichtet sowie die Diffusion von
Materialeffizienzmafinahmen fiir kritische Rohstoffe in
Unternehmen unterstiitzt werden. Zur Implementie-
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rung dieser Handlungsansitze bedarf es einer Uberprii-
fung und Modifizierung bestehender Materialeffizienz-
programme und -mafdnahmen. (IZT, S. 111).

Aussichtsreiche, ressourceneffiziente Technologien und
Produkte, denen hohe Investitionen entgegenstehen,
sollten tiber Pilotprojekte und in der Phase der Markt-
einfihrung geférdert werden. Hierbei sollten noch
nicht an Innovationsprogrammen ausgerichtete For-
schung und Entwicklung durch attraktive Férderbedin-
gungen und -programme unterstiitzt werden. Dabei gilt
es, die Themen Nachhaltigkeit und Ressourceneffizienz
starker zu integrieren und Uber bestehende Fordermog-
lichkeiten intensiver aufzuklaren.

Im Bereich der Oko-Zertifizierung existieren im Ma-
schinen- und Anlagenbau noch keine speziellen Kenn-
zeichnungspflichten. Dies sollte - und konnte - sich
aber in Zukunft aufgrund der sich weiterentwickelnden
Gesetzgebung dndern (vgl. EU-Kommission 2009).

Alles in allem besteht eine dezidierte Notwendigkeit ei-
nes einheitlichen, weiterentwickelten Programms zur
Ressourceneffizienz, dessen Instrumente, Mafinahmen
und ,Roadmaps” im Systemverbund Synergien schaf-
fen und in unterschiedlichem Mafle zur Verbesserung
der Rohstoffversorgung Deutschlands beitragen kon-
nen. Hier bedarf es einer systematischen Politikfolgen-
abschitzung in Bezug auf Ressourcenbedarf und -ver-
sorgung sowie der Ressourcenimplikationen ebenso wie
einer Abschitzung der Wirkungen von rohstoffpoliti-
schen Interventionen auf die Kritikalitit von Rohstoffen
oder von Interventionen auf die Kritikalitdt von Rohstof-
fen zur Verbesserung der Ressourcengovernance oder
der ErschlieRung von MaterialeffizienzmafRnahmen.

Dartiber hinaus geht es auch darum, Unternehmen iiber
die Moglichkeiten und Vorteile von Ressourceneffizienz
zu informieren. Vor allem bei kleineren Unternehmen
besteht da den Studien zufolge bezlglich der Vielfalt
denkbarer Potenziale und Umsetzungsansitze noch
Nachholbedarf (Erhardt, Pastewski 2010, S. 28).
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