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1. Urspringliche Aufgabenstellung

Das Projekt HydroLIBRec erforscht verschiedene Prozessketten. Hierbei werden etablierte
und innovative Prozessschritte untersucht. Die gewonnenen Erkenntnisse sollen in ein effek-
tiveres und umweltschonenderes Batterierecycling flieRen und Stoffkreislaufe schliel3en. Hier-
bei ist das IME in drei verschiedenen Themenbereichen aktiv. Zundchst in der thermischen
Vorbehandlung von Batterien. Weiterhin in der hydrometallurgischen Aufarbeitung von dem
gemischten Aktivmaterial aus der Anode und der Kathode von Batterien, welche haufig einfach
als black mass (BM) bezeichnet wird. Dariiber hinaus die Analyse von verschiedenen Zwi-
schenprodukten.

2. Ablauf des Vorhabens

In dem Projekt wurden vom Frauenhofer IWKS Pedelec-Batterie-Module mit einer 811 Zell-
chemie organisiert. Diese wurden entweder direkt am IWKS demontiert und mit der elektrohyd-
raulischen Zerkleinerung (EHZ) mechanisch aufgearbeitet oder am IME zunéchst thermisch
behandelt und anschlieend mit der EHZ bearbeitet. Am IWKS wurden noch die Fraktionen
getrennt um die BM von den restlichen Bestandteilen der Batterien abgetrennt. Die entstan-
dene BM wurde sowohl am IWKS als auch am IME weiter aufgearbeitet. Hierbei war das Ziel
an beiden Instituten Precursor fir einen erneuten Einsatz in der Batterieherstellung am Frau-
enhofer ISC zu generieren. Dabei verwendete das IWKS einen Mechanochemischen Ansatz
und das IME einen Hydrometallurgischen Ansatz. Allerdings war als Abgrenzung zu anderen
Projekten der Fokus auf der Nutzung von organischen Sauren als umweltvertraglichere Alter-
nativen zu den klassischen Mineralsauren. Weiterhin als eine rein mechanische Route war
das KIT-MVM in dem Projekt integriert. Hier sollte die Bestandteile der BM durch eine Zentri-



fuge getrennt werden und diese dann auch an das ISC gesendet werden. Einzelne Prozess-
schritte wurden durch Simulationen durch das HZDR begleitet und ein Modell zur Bewertung
der Prozesskette werden vom HDR und dem IWKS entwickelt.

3. Wesentliche Ergebnisse

Zu Beginn des Projektes stand die thermische Vorbehandlung von Batteriezellen. Diese
konnte auch erfolgreich durchgefiihrt werden. Allerdings sorgte die thermische Vorbehandlung
fur mehrere entscheidende Nachteile in der anschlieenden mechanischen Aufarbeitung mit
der EHZ. Zum einen wurde mehr Energie benétigt und zum anderen stiegen die Verluste an
Lithiumionen im Prozesswasser erheblich. Dies schloss die so gewonnene BM fur die weitere
Bearbeitung im Projekt aus. Stattdessen wurde in der hydrometallurgischen Verarbeitung zu-
nachst die BM ohne eine Thermische Behandlung untersucht.

Es wurde am IME mit einer aul3erhalb des Projektes stammenden BM das Saure-Screening
der organischen Sauren durchgefiihrt, da zu Beginn des Projektes noch keine BM aus der
EHZ zur Verfigung stand. Die Ergebnisse fiihrten zu folgender Auswahl: Ameisensaure als
einprotonige Saure, Milchsaure als zweiprotonige Saure und Zitronensaure als dreiprotonige
Saure ausgewahlt. Bei der Anwendung derselben Parameter auf die nicht thermisch Vorbe-
handelte BM aus der EHZ wurden wesentlich schlechtere Ergebnisse erzielt. Als Resultat
wurde eine Prozessroute ausgewahlt, die im Antrag nicht vorgesehen war und die BM nach
der EHZ thermisch behandelt. Hier konnten fur Lithium deutlich bessere Laugungsausbeuten
erreicht werden. In der letzten Projektphase wurde eine Route fir die Gewinnung eines Lithi-
umsalzes aus der Laugungslésung entwickelt. Eine Herausforderung war es den nachfolgen-
den Prozessschritt zu Berilicksichtigen und ein Lithiumsalz zu generieren, dass fir die Reli-
thierung am ISC geeignet ist. Es wurden zunachst im kleinen Labormal3stab Parameter die
Kupferzementation, Fluoridabtrennung und Mischhydroxidfallung getestet. Fur die Generie-
rung von geniigend Lithiumsalz wurden mit den bisher besten Parametern zum Abschluss
zwei Versuche in einem um Faktor zehn hoheren Maf3stab durchgefinhrt.
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1. Durchgefiihrte Arbeiten und erzielte Ergebnisse des Teilvorhabens

UAP 1.2. Pyro-/Thermolyse

Die thermische Vorbehandlung erfiillt mehrere Aufgaben. Zum einen kann durch diese die
organischen Bestandteile der Batteriezellen, wie Klebstoffe, Elektrolyt, Binder usw. von den
anorganischen Bestandteilen getrennt werden. Weiterhin werden Lithium und die anderen Me-
talloxide in besser losliche Verbindungen tberfuhrt. Die Versuche werden weiterhin von der
Auflage begleitet Abgas- und Energiemessungen flir die AP 6 Prozesssimulation und AP 7
LCA durchzufiihren. Die folgende Abbildung 1 zeigt fir drei beispielhafte Versuche die Tem-
peraturkurven fur das eingestellte Temperaturprogramm (grau), die gemessene Temperatur
im Ofenraum (ttrkis) und die gemessene Temperatur in der Explosionskammer. Auf der zwei-
ten y-Achse ist die Energie aufgetragen und im Graphen ist diese gelb dargestellt. Zusatzlich
ist auch fir die Veranschaulichung die Batteriezellen in der Explosionskammer vor und nach
der thermischen Vorbehandlung abgebildet. Bei zwei der Versuche sind Temperaturspitzen in
der Explosionskammer zu sehen, jeweils beim erreichen von etwa 400 °C in der Explosions-
kammer kommt es zu einem kurzzeitigen und raschen Temperaturanstieg. Betrachtet man
hierbei die Energiekurve so wird deutlich, dass der Temperaturanstiegt nicht durch eine Uber-
steuerung des Ofens liegt, sondern aufgrund von exothermen Prozessen in der Explosions-
kammer. Dies bestatigt, dass fur eine erfolgreiche thermische Vorbehandlung Temperaturen
oberhalb von 400 °C gewéhlt werden mussen.

Fur eine genauere Untersuchung der Prozesse bei der thermischen Vorbehandlung wurden
noch Messungen mit einem Fourier-Transform-Infrarotspektrometer (FTIR) vom Abgasstrom
wahrend einer Versuchsreihe durchgefiihrt. Diese Methodik ist sehr aufwendig und das FTIR
wartungsanfallig, weswegen es nur ausgewahlt eingesetzt wird. Die Ergebnisse der FTIR-
Messung von dem Versuch 4.1 sind in der Abbildung 2 dargestellt. Hier wurde wieder das
Ofenprogramm in grau dargestellt und die Temperatur in der Explosionskammer in blau. Die
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Konzentration der Abgaskomponenten sind normiert zu der Konzentration des Hauptelektro-
lyten Dimethylcarbonat (DMC) dargestellt. Diese Vorgehensweise wurde aufgrund von techni-
schen Einschrankungen gewabhilt.
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Abbildung 1: Gezeigt sind fir drei beispielhafte Versuche der thermischen Vorbehandlung die Temperaturkurven
fur das eingestellte Temperaturprogramm (grau), die gemessene Temperatur im Ofenraum (turkis) und die gemes-
sene Temperatur in der Explosionskammer (blau). Auf der zweiten y-Achse ist die Energie aufgetragen und im
Graphen ist diese gelb dargestellt. Zusatzlich ist auch fur die Veranschaulichung die Batteriezellen in der Explosi-
onskammer vor und nach der thermischen Vorbehandlung abgebildet.
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Abbildung 2: Fur den Versuch 4.1 sind neben dem Temperaturprogramm (grau) und der Temperatur in der Explo-
sionskammer (blau) nun auch Ergebnisse der FTIR Messungen dargestellt. Aufgrund von technischen Einschrén-
kungen ist es nicht mdglich die Konzentration der Gase eindeutig zu quantifizieren. Deswegen wurden alle Kom-
ponenten relativ zur Konzentration des Dimethylcarbonat (DMC) dargestellt.
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Denn mehrere Faktoren machen eine direkte Quantifizierung nicht moglich. Wahrend des Ver-
suches tritt zum einen zusatzlich Gas in Form der Elektrolyten in den Gasraum des Reaktors
aus. Zum anderen entstehen die sogenannten Pyrolysegase wie Wasserstoff (Hz), Kohlen-
stoffmonoxid (CO), Kohlenstoffdioxid (CO2) und diverse flichtige Kohlenwasserstoffe (KW).
Diese Zunahme an Gas kann nicht gemessen werden, Uber beispielsweise den Druck, weil
bei der thermischen Vorbehandlung ein hoher Durchfluss an Schutzgas benétigt wird. Im Ver-
haltnis ist der minimale Druckanstieg mit den vorhandenen Mitteln nicht zu messen gewesen.
Weiterhin kann auch bei dem fir das FTIR abgepumpte Volumenstrom nicht fiir jedes Gas die
Menge bestimmt werden, weil es sich um nicht ideale Gase handelt und fir jedes entstehende
Gas eine eigene Volumenstrommessung notwendig ware und auch hier die Mittel daftir nicht
zur Verfligung standen.

Dennoch ergeben die FTIR-Daten einige Ergebnisse die sich mit der einschlagigen Literatur
decken (Schwich et al. 2021; Stallmeister und Friedrich 2023). Die Batteriezellen 6ffnen sich
ab einer Temperatur von etwa 250 °C in der Explosionszelle. Dies ist am Austritt der Elektro-
lyten gut zu erkennen, in der Abbildung 2 die griine Kurve vom DMC. Hier finden noch kaum
Zersetzungsprozesse statt, dies ist an der relativ niedrigen Konzentration vom CO; zu sehen.
Beim Erreichen von 300 °C andert sich dies und die Konzentration des CO- steigt sprunghatft
an. Diese Prozesse sind anhand der Ergebnisse nicht einzuordnen, da hier weitere Produkte
nicht in der Gasphase zu erkennen sind. Hingegen kann bei einer Temperatur von etwas mehr
als 400 °C eine Zersetzung von organischen Komponenten beobachtet werden. Der Anstieg
an CO, CO2 und KW korreliert eindeutig und hat jeweils beim Sprunghaften Anstieg der Tem-
peratur in der Explosionskammer von etwa 450 °C auf Uber 650 °C ein Maximum. Dies deutet
auf eine exotherme Reaktion in der Explosionszelle hin. Diese Reaktionen scheinen nach etwa
30 min abgeschlossen zu sein. Da hier trotz einer Temperatur in der Explosionskammer von
tber 400 °C keine signifikanten Konzentrationen an Abgasen mehr gemessen wurden.

Die Ergebnisse der thermischen Vorbehandlung kénnen nicht alleinstehend betrachtet wer-
den. Denn dies ist nur ein Schritt in der Prozesskette und hat einen signifikanten Einfluss auf
die ndchsten Prozessschritte. In dem Projekt konnte festgestellt werden, dass eine thermische
Vorbehandlung der Batteriezellen vor der elektrohydraulischen Zerkleinerung (EHZ) am Frau-
enhofer IWKS erhebliche Nachteile mit sich bringt. Fir Details wird auf den Abschlussbericht
des IWKS verwiesen. In der Hydrometallurgie hat eine thermische Vorbehandlung wiederum
entscheidende Vorteile, siehe Abschnitt zum UAP 4.1. Deswegen wurde zusatzlich der Tausch
der Prozessschritte EHZ und thermische Vorbehandlung untersucht. Hier wurden nun nicht
die gesamten Batteriezellen thermisch vorbehandelt, sondern die BM aus der EHZ.

Zusammenfassend fur das UAP 1.2. Pyro-/Thermolyse konnten mehrere Pyrolysen erfolgreich
durchgefuihrt werden, sowohl mit Batteriezellen als auch mit BM. Fur ausgewéahlte Versuche
wurden auch FTIR-Messungen durchgefihrt und diese Daten den AP 7 und AP 8 zur Verfu-
gung gestellt.

UAP 4.1: Hydrometallurgische Aufbereitung der Schwarzmasse (BM)

Bei der hydrometallurgischen Aufbereitung der BM sollen die Wertmetalle aus der BM wieder
gewonnen werden. In diesem Projekt wird der Fokus auf Lithium und die Nutzung von organi-
schen Sauren fur die Laugung gelegt. Da im Projekt nicht zu Beginn an BM zur Verfligung
stand, weil zun&chst die AP 1-3 durchlaufen werden mussten, wurden Voruntersuchungen mit
einer BM aus einem ehemaligen Projekt durchgefiihrt. Diese BM kam aus einer NMC 622 Zell-
chemie und ist thermisch Vorbehandelt. Die Ergebnisse dieses Sauresreenings wurden auf
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einer Konferenz vorgestellt (Monika Keutmann et al. 2021) und davon ausgehend ftir die wei-
tere Projektarbeit drei Sduren ausgewahlt. Diese Sauren waren Ameisensaure, Milchsaure
und Zitronensaure, jede dieser Sauren ergaben in den Vorversuchen Uber 80 % Laugungsef-
fizienz fur Lithiumionen unter den gewahlten Parametern von 70 °C und einem BM:Laugungs-
mittel Verhaltnis von 1:4. Diese Parameter wurden nach einer Literaturrecherche (bspw. (Yu-
liusman et al. 2018; Golmohammadzadeh et al. 2018) und dem Bestreben Industrienahe Be-
dingungen zu haben ausgewahlt. Aus logistischen Grinden stand in dem Projekt zunachst fur
die Hydrometallurgie BM ohne thermische Vorbehandlung zur Verfligung. Fir diese wurde
mittels der Minitab® Statistical Software eine statistische Versuchsplanung (Design of Experi-
ments; DoE) erstellt. Als Parameter wurde die Laugungszeit, die Saurekonzentration und die
Wasserstoffperoxid Zugabe gewahlt und zwischen zwei verschiedenen Batches aus der EHZ
unterschieden. In der Abbildung 3 sind einige Ergebnisse dieser Versuchsreihe als Konturen-
diagramm dargestellt. Auf der x-Achse ist die Saurekonzentration [mol/L] aufgetragen, die y-
Achse entspricht der Laugungszeit [min] und die Farbskala verdeutlicht die Laugungseffizienz
[%] der Lithiumionen von der niedrigsten Effizienz in blau zu der hdchstens Effizienz in dun-
kelgrun. Zur Verdeutlichung sind die maximalen Ausbeuten pro Saure noch unter den jeweili-
gen Graphen geschrieben wurden.
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Abbildung 3: Auszug aus den Daten der DoE fir die nicht thermisch behandelte BM aus der EHZ. Es ist jeweils die
Laugungszeit [min] gegen die Sdurekonzentration [mol/L] aufgetragen. Die Farbcodierung entspricht der Lithium-
laugungsausbeute [%)].

Es ist offensichtlich das mit der nicht thermisch vorbehandelten BM deutlich niedrigere Lau-
gungseffizienzen erreicht wurden. Wobei diese Ergebnisse fir die restlichen Wertmetallionen
Nickel, Mangan, Cobalt noch niedriger waren. Beispielsweise lag fur Mangan die maximale
Ausbeute bei der Milchsaure bei rund 23 %, wobei bei der Voruntersuchung rund 60 % erreicht
werden konnte. Aufgrund dessen wurde sich nun auf die BM aus der EHZ mit anschlieRender
thermischer Vorbehandlung fokussiert. Das DoE wurde aufgrund der Erfahrungen angepasst.
Die Wertebereiche fur die Saurekonzentration und die Wasserstoffperoxid Zugabe wurden
vergroR3ert. Die Zeit als Parameter wurde gestrichen und eine ausreichend lange Laugungszeit
von 90 min konstant in allen Versuchen verwendet. Stattdessen wurde der Parameter BM:Lau-
gungsmedium Verhaltnis aufgenommen. Damit die BM fir genigend Versuche ausreicht
wurde der Mal3stab pro Versuch reduziert.

Wie auch in der ersten Versuchsreihe wurden die hdchsten Laugungseffizienzen mit der Amei-
sensaure erreicht. Fur einen Vergleich sind in der Abbildung 4 die Laugungseffizienzen der
Lithiumionen fir die BM aus der EHZ (links) und der BM aus der EHZ mit einer thermischen
Behandlung (rechts) dargestellt. Auf der x-Achse ist jeweils die Zugabe an Wasserstoffperoxid
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[ml] aufgetragen und auf der y-Achse jeweils die Sdurekonzentration [mol/L]. Fir die Farbskala
der Lithiumausbeute [%] wurde in beiden Graphen die gleiche Einteilung vorgenommen, damit
hier ein direkter Vergleich maoglich ist.

Direkt aus der EHZ BM mit thermischer Vorbehandlung

Konturdiagramm von Li Ausbeute vs. Konzentratio; Zugabe 35%ig Konturdiagramm von Li Ausbeute ISE [%] vs. ¢ [mol/L]; H202
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Abbildung 4: Vergleich der Laugungseffizienz fir Lithiumionen mit Ameisenséure. Links ist die Darstellung fiir die
BM direkt aus der EHZ und rechts die Darstellung fir die BM die nach der EHZ noch thermisch behandelt wurde.
Auf der x-Achse ist jeweils die Zugabe an Wasserstoffperoxid [ml] aufgetragen und auf der y-Achse jeweils die
Saurekonzentration [mol/L]. Fur die Farbskala der Lithiumausbeute [%] wurde in beiden Graphen die gleiche Ein-
teilung vorgenommen, damit hier ein direkter Vergleich méglich ist.

Dieser Vergleich zeigt eindeutig wie stark der Einfluss der thermischen Vorbehandlung auf die
Lithiumausbeute ist. Konnte bei den Versuchen ohne thermische Behandlung lediglich Aus-
beuten mit rund 60 % erreicht werden, so konnte mit thermischer Behandlung bei &hnlichen
Bedingungen Ausbeuten von tber 90 % erreicht werden. Diese Daten werden gegebenenfalls
in Form einer Publikation ausfihrlicher verdffentlicht und sind relevant fur die Promotion Keut-
mann am IME. Weiterhin war auch die Optimierung des Parameterbereiches fiir die DoE er-
folgreich, da nun das Optimum in der Mitte des gewahlten Bereiches liegt. Zum Projektende
wurden zwei Versuche mit einem Upscaling von dem Faktor zehn durchgefiihrt. Die Laugungs-
parameter wurden aufgrund der Ergebnisse der statistischen Versuchsplanung gewabhit.

Neben der Optimierung der Laugungsbedingungen wurde innerhalb des Projektes noch eine
hydrometallurgische Prozesskette fur die Gewinnung eines Lithiumsalzes entwickelt. Hierbei
war eine besondere Schwierigkeit die Entwicklung dieser Route neben der Optimierung der
Laugungsparameter. Aus zeitlichen Grinden ist bei der reinen hydrometallurgischen Route
ein Fokus allein auf Lithium gelegt wurden. Die anderen Bestandteile in der Laugungslésung
sind als Verunreinigungen betrachtet wurden, welche abgetrennt werden sollten. Das entwi-
ckelte Prozessflussbild ist in der Abbildung S5Fehler! Verweisquelle konnte nicht gefunden
werden. dargestellt. Die gelésten Kupferionen werden zunachst mit Eisenpartikeln zu Kupfer
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Abbildung 5: Flie3bild fir die erarbeitete hydrometallurgische Route im Projekt HydroLIBRec

zementiert und mit dem Uberschiissigen Eisen abfiltriert. Anschlie3end werden die Fluorid lo-
nen mit Calciumhydroxid zu Calciumfluorid gefallt. Im letzten Fallungsschritt wird der pH-Wert
mit Ammoniak stark basisch eingestellt. Hierbei sollen sowohl die weiteren Wertmetalle, als
auch die in den vorherigen Schritten zur Losung hinzugefligten Eisen- und Calciumionen, als
Hydroxide ausgefallt werden. Im letzten Schritt wird das Wasser durch auskochen abgetrennt.
Idealerweise enthalt das so erhaltende Lithiumsalz nur noch Lithiumionen, das organische An-
ion der Saure und Ammoniumionen. Im nachsten Prozessschritt am Frauenhofer ISC kann so
beim Regenerierungsprozess thermisch stérende lonen wieder entfernt werden. Eine Analyse
des Salzes aus einem Upscaling Versuch ist in der Abbildung 8 dargestellt. Wie erwartet ist
der Hauptbestandteil des Salzes das Lithiumsalz. Allerdings sind noch Rickstande im Lithi-
umsalz von beispielsweise Kohlenstoffphasen zu erkennen. Diese Daten werden gegebenen-
falls in Form einer Publikation ausfuhrlicher veréffentlicht.

In Kooperation mit dem Projekt EARLIMET wurde neben der reinen hydrometallurgischen
Route auch die Moglichkeit der Kombination mit einer kombiniert hydrometallurgischen und
pyrometallurgischen Route betrachtet. Dies hatte das Ziel die anderen Wertstoffe neben Li-
thium in der BM zu adressieren. Diese Prozesskette ist in der Abbildung 6 dargestellt. Die
Laugung im ersten Prozessschritt wurde wie oben beschrieben durchgefihrt, mit der Ein-
schrankung das eine andere BM unabhangig vom Projekt HydroLIBRec verwendet wurde. Der
nachste Prozessschritt der Flotation ist fur die Graphitriickgewinnung vorgesehen. Der letzte
Prozessschritt der Schmelze soll das Mangan in die Schlackenphase tberfiihren und die Me-
tallphase aus einer Cobalt-Nickel-Legierung produzieren (Monika Keutmann et al. 2023).
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Abbildung 6: Prozessflusshild der Prozessschritte fur die Wertstoffe in der BM mit Ausnahme von Lithium. Diese
Prozesskette wurde in Zusammenarbeit mit dem Projekt EARLIMET erarbeitet und die Ergebnisse auf der MRS
Konferenz in Boston vorgestellt (Monika Keutmann et al. 2023).

Der Einfluss der Flotation auf die Schmelzversuche und der Menge an Schlackenzusatz wurde
konkret untersucht. In der Abbildung 7 ist das Sankey Diagramm flir einen Versuch aus dieser
Kooperation dargestellt (Monika Keutmann et al. 2023). In diesem Fall wurde der Schritt der
Flotation ausgelassen, damit der Effekt dieser auf den folgenden Schmelzprozess untersucht
werden konnte. Diese Studie diente dazu auch die anderen Wertstoffe neben Lithium zu be-
trachten. Diese Daten sind relevant fir die Promotion Keutmann am IME und wurden teilweise
auf der internationalen MRS Konferenz in Boston im November 2023 bereits vorgestellt.
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Abbildung 7: Sankey Diagramm Uber die Verteilung der Wertstoffe aus einer BM fir einen beispielhaften Versuch mit
der Kooperation des Projektes ERALIMET (Monika Keutmann et al. 2023).
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UAP 9.1 Analyse der Zwischenprodukte:

In diesem Arbeitspaket wurden die verschiedenen Zwischenprodukte aus dem Projekt mit Me-
thoden wie der ICP-OES, ionenselektiven Elektroden und XRD-Messungen untersucht. Wei-
terhin wurden Kooperationspartner bei der Entwicklung von eigenen Analysenmethoden un-
terstutzt. Am KIT wurde geholfen eine eigene Methode zur Kontrolle der Trennung mittels der
Zentrifuge zu entwickeln und am Frauenhofer IWKS wurde die Untersuchung von Fluorid lo-
nen in der BM unterstitzt. Die Ergebnisse fliel3en in die Auswertung der andren Arbeitspakete
ein.

UAP 9.2 Untersuchung der Zwischenprodukte auf Verwertbarkeit

In diesem Arbeitspaket wird ein Fokus auf die Verwertbarkeit der entstandenen Zwischenpro-
dukte fur die nachfolgenden Prozessschritte gelegt. Zwei wesentliche Ergebnisse hat dieses
Arbeitspaket erbracht.

Die Nutzung der thermischen Vorbehandlung vor der EHZ ist nicht zielfiihrend. Da es hier zu
signifikanten Verlusten an Lithiumionen im Prozesswasser kam.

Das zweite Ergebnis ist die Bewertung des Lithiumsalzes fur den Einsatz am Frauenhofer ISC.
Die XRD-Analyse ergab, dass das gewonnene Salz aus den Upscaling Versuchen wie er-
wuinscht hauptséchlich aus Lithiumformiat besteht. In der Abbildung 8 ist das XRD-Spektrum
von einem der beiden Upscaling Versuche dargestellt. In rot ist das gesamte Spektrum ange-
zeigt und in griin die Signale die dem Lithiumformiat zugeordnet werden. Es sind immer noch
einige Verunreinigungen im Salz enthalten. Inwiefern diese Verunreinigungen den Einsatz am
Frauenhofer ISC als Precurser Material negativ beeinflussen, ist noch nicht klar. Das Frauen-
hofer ISC hat die Projektlaufzeit verlangert und war mit den Untersuchungen noch nicht fertig.
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Abbildung 8: XRD-Analyse des Lithiumsalzes von einem der beiden Upscaling Versuchen

2. Wichtigste Positionen des zahlenméaRigen Nachweises

Die wichtigsten Positionen fur das UAP 1.2 waren die Beschaffung von Schutzgas fur die Ver-
suchsdurchfiihrung, die Beschaffung von Atemschutzmasken, die Beschaffung Filterlemente
und Rohre fir den Pyrolysereaktor und die Beschaffung eines SicherheitsgefalRes fur die Bat-
teriezellen wahrend der thermischen Behandlung.

Die wichtigsten Positionen fur das UAP 4.1 waren die Beschaffung von Reaktionsgeféf3en und
Chemikalien.
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Die wichtigsten Positionen fur das UAP 9.1 und UAP 9.2 waren die Beschaffung von Mes-
selektroden, die Beschaffung von Chemikalien, die Beschaffung von Mikrofiltern fur die Pro-
benvorbereitung fir die ICP-OES und die Vergabe von XRD-Analysen.

Eine grolere Umwidmung hat in Absprache mit den Projekttrager stattgefunden. Die nicht ge-
nutzten Reisegelder, aufgrund der Corona-Pandemie, wurden fir die Teilnahme an der inter-
nationalen MRS Konferenz in Boston genutzt.

3. Nutzen und Verwertbarkeit der Ergebnisse

Die Ergebnisse von dem Saurescreening sind in einem Poster auf der IBPC dargestellt wur-
den. Die Ergebnisse der Zusammenarbeit mit dem Projekt EARLIMET im Zusammenhang mit
den Wertstoffen in der BM, abgesehen von Lithium, sind in einem Vortrag auf der MRS Con-
ference vorgestellt wurden. In Kooperation mit dem Frauenhofer IWKS und dem Frauenhofer
ISC sind noch Vertffentlichungen im Zusammenhang der Einflisse der verschiedenen Pro-
zessschritte angedacht. Da diese Partner das Projekt verlangert haben ist aktuell noch nicht
abzusehen, wann dies umgesetzt werden kann.

Weiterhin bilden Erkenntnisse aus diesem Projekt die Grundlage fiir Folgeprojekte.

4. Wahrend der Laufzeit bekannt gewordene, relevante Ergebnisse Dritter

In der folgenden Veroéffentlichung wurde die thermische Vorbehandlung an Batteriemateria-
lien mit verschiedenen Methoden untersucht.

Schwich, Lilian; Schubert, Tom; Friedrich, Bernd (2021): Early-Stage Recovery of Lithium
from Tailored Thermal Conditioned Black Mass Part I: Mobilizing Lithium via Supercritical
CO2-Carbonation. In: Metals 11 (2), S. 177. DOI: 10.3390/met11020177.

Dies beeinflusste die Wahl der Parameter fiir die thermische Vorbehandlung im Projekt.

5. Erfolgte und geplante Verdffentlichungen
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