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1.) Ausgangslage vor Projektbeginn 

Lithium-Ionen-Batterien mit nickelreichen Kathodenmaterialien sind derzeit eine der wichtigs-

ten Technologien für die Energiespeicherung, insbesondere in mobilen Anwendungen. Die 

kontinuierliche Verbesserung der Materialeigenschaften spielt eine entscheidende Rolle im 

Wandel zur Elektromobilität und ist stark von den verschiedenen Prozess- und Formulierungs-

parametern in der Materialsynthese sowie der anschließenden Konditionierung abhängig. Mo-

delle, die die Wechselwirkungen zur qualitäts- und effizienzorientierten Prozessoptimierung 

multivariabler Systeme beschreiben, sind meist zeit- und ressourcenaufwändig, wenn sie auf 

den zugrunde liegenden experimentellen Ansätzen basieren. Für die nachhaltige Entwicklung 

des Technologiestandorts Deutschland und zur Wahrung der globalen Wettbewerbsfähigkeit 

ist die Einführung intelligenter Methoden in der Formulierung und Prozessentwicklung von Bat-

teriematerialien entscheidend. Besonders die Anwendung von Künstlicher Intelligenz in Kom-

bination mit der Berücksichtigung technologischer und ökologischer Aspekte hat das Potenzial 

für ein technologisch-ökologisch optimiertes Produkt- und Prozessdesign bei geringerem Res-

sourcenverbrauch. 

Das Ziel des Projektes KIBa bestand darin, eine skalierbare, schnelle und einfache Prozess-

gestaltung zu entwickeln, um reproduzierbare Daten zur Herstellung von Batteriematerialien 

zu gewinnen und diese als Grundlage für eine intelligente Hybridmodellierung mithilfe von ma-

schinellem Lernen zu nutzen. Im Rahmen dieses Gesamtziels konzentrierte sich das Teilvor-

haben des Fraunhofer IST auf die Etablierung der laborskaligen Prozesse und die Integration 

geeigneter Analysemethoden, gefolgt von experimentellen Studien zur Variation der Pro-

dukteigenschaften unter gleichzeitiger Erfassung aller relevanten Prozessparameter sowie der 

Energie- und Stoffströme. 
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2.) Ablauf des Vorhabens 

Das Teilvorhaben des Fraunhofer IST im Rahmen des Gesamtvorhabens KIBa startete mit 

dem Aufbau eines geeigneten Reaktorsystems zur Fällung von nickelreichen Aktivmaterial-

präkursoren sowie mit dem Aufbau einer geeigneten Rührwerkskugelmühle zur Partikelkondi-

tionierung des Modellsystems Al2O3. In Zusammenarbeit mit dem Konsortium wurde diesbe-

züglich unterschiedliche Sensorik und online-Analytik ausgewählt und in die Prozesse imple-

mentiert (AP 1). Hiermit wurde das Ziel verfolgt, eine möglichst hohe Anzahl von Prozess- und 

Produktparametern aufzeichnen zu können. Die aufgebauten Anlagen samt der integrierten 

Analytik wurden daraufhin eingesetzt, um zunächst die jeweiligen Prozesse der Kofällung und 

Zerkleinerung zu etablieren. Auf Basis dieser Etablierung wurden im Anschluss systematische 

Versuchsreihen zum Fällungs- und Zerkleinerungsprozess durchgeführt (AP 2). Hierbei wur-

den wesentliche Prozessparameter der jeweiligen Verfahren variiert und relevante Produktei-

genschaften laufend charakterisiert, um die Wechselwirkungen zwischen Prozess und Produkt 

zu untersuchen. Schließlich wurde auf Basis der ermittelten Daten eine Quantifizierung und 

Bewertung der Umweltwirkungen für die betrachteten Prozesse vorgenommen. Alle relevan-

ten Daten für die Etablierung der Hybridmodellierung wurden dem Projektkonsortium in aufbe-

reiteter und gebündelter Form zur Verfügung gestellt. Des Weiteren stand das Fraunhofer IST 

während der gesamten Projektlaufzeit im intensiven Austausch mit dem Projektkonsortium 

zwecks Interpretation der erhobenen Daten und der Erfassung zusätzlicher Trainingsdaten für 

die gezielte Anpassung der Hybridmodellierung (AP 4). 

3.) Wesentliche Ergebnisse des Projekts  

Der im Rahmen des Projekts KIBa vorgesehene Aufbau eines Fällungsreaktors und einer 

Rührwerkskugelmühle konnte erfolgreich vorgenommen werden. In diesem Zusammenhang 

konnte unterschiedliche Sensorik in den Anlagenaufbau integriert werden, um eine Vielzahl 

von Prozess- und Produktdaten zu erheben. Dies beinhaltet beispielsweise eine optische 

Rückstreusonde und einen Akustikemissionssensor an der Rührwerkskugelmühle sowie ein 

vom Projektpartner Malvern Panalytical entwickeltes System zur online-Probenahme, Vorver-

dünnung und Partikelgrößenbestimmung am Fällungsreaktor. Mit diesen Aufbauten konnte 

anschließend die Etablierung der entsprechenden Prozesse und die eingehende Untersu-

chung durch Prozessparameterstudien erfolgreich vorgenommen werden. Für jeden Versuch 

wurden zahlreiche Prozessparameter (z.B. Prozesstemperatur, pH-Wert, Rührraten, Dosier-

raten, Feststoffgehalt, Leistungsdaten etc.) und Produktparameter (Partikelgröße, Morpholo-

gie, chemische Zusammensetzung, Schwefelgehalt, spezifische Oberfläche etc.) aufgezeich-

net bzw. gemessen und den Projektpartnern für die Etablierung der Hybridmodellierung zur 

Verfügung gestellt. Für beide Prozessstudien waren wesentliche Prozess-Struktur-Eigen-

schaftsbeziehungen ableitbar, wie zum Beispiel die starke Abhängigkeit der Partikelmorpho-

logie von der eingesetzten Ammoniakkonzentration beim Fällungsprozess oder die erwar-

tungsgemäße Beziehung zwischen der Mahlraumwellendrehzahl und der Partikelgrößenent-

wicklung bei der Zerkleinerung. Die Quantifizierung der Umweltwirkungen ergab ebenfalls er-

wartungsgemäße Abhängigkeiten, wie z.B. die Erhöhung des pro kg Produkt auftretenden 

Global Warming Potentials bei erhöhtem Leistungsbedarf infolge einer höheren Mahlraumwel-

lendrehzahl oder einer höheren Reaktionstemperatur. 
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Teil 2: Eingehende Darstellung 

4.) Beschreibung der durchgeführten Arbeiten 

AP 1: Aufbau experimentelles Setup und Implementierung von In/On-line-Analytik 

Im Folgenden werden die gemäß AP 1 durchgeführten Tätigkeiten näher beschrieben. Diese 

beinhalten laut Teilvorhabensbeschreibung den Aufbau eines flexiblen Fällungsprozesses 

(UAP 1.1) und den Aufbau eines flexiblen Konditionierungsprozesses (UAP 1.2) für die syste-

matische und schnelle Generierung von Daten. Darüber hinaus vorgesehen ist die Entwick-

lung, Implementierung, Kalibrierung und Validierung von Online-Sensorik für den Fällungs- 

und Konditionierungsprozess im Labormaßstab (UAP 1.3) sowie die Anpassung von offline 

Charakterisierungsmethoden und die Korrelation zu Inline-Messdaten (UAP 1.5). 

UAP 1.1: Aufbau eines flexiblen Fällungsprozesses 

Im Laufe des 1. Projektjahres wurde eine Optimax 1001 Reaktorstation von Mettler-Toledo in 

Betrieb genommen, um ein experimentelles Setup zur Synthese von Aktivmaterialpräkursoren 

aufzubauen. Diese Station wurde in enger Abstimmung mit BASF ausgestattet, um reprodu-

zierbare Hydroxid-Kofällungen durchführen zu können. Das System wurde mit zwei automa-

tisch einstellbaren Dosiereinheiten ausgestattet, die eine Doppeldosierung der Edukte (Über-

gangsmetallsulfatlösung und Natriumhydroxidlösung mit Ammoniak als Chelatbildner) nach 

industriellem Vorbild ermöglichten. Mit einem Reaktionsvolumen von 1 L konnten sowohl aus-

reichend große Produktmengen für Online- und Offline-Analysen als auch ein geringes Volu-

men für eine schnelle und flexible Prozessführung bereitgestellt werden. Dies ermöglichte die 

Durchführung einer Vielzahl von Versuchen mit unterschiedlichen Prozessparametern in kur-

zen Zeiträumen. Wesentliche Prozessparameter der Fällungsreaktion, wie pH-Wert und Re-

aktortemperatur, wurden durch integrierte Sensoren erfasst. Ein Rührwerk und ein Strombre-

cher sorgten für die Dispergierung des Mediums im Reaktionssystem. Durch die Kommunika-

tionsschnittstellen aller Komponenten war eine präzise Steuerung und Regelung der wichtigen 

Prozessparameter möglich. Beispielsweise konnte der pH-Wert automatisiert eingestellt wer-

den, was für eine kontrollierte Prozessführung entscheidend ist. Zudem wurde eine Inertisie-

rung des Reaktorinnenraums durch Stickstoffzufuhr realisiert, um die Bildung von Nebenpro-

dukten wie Mangandioxid (Braunstein) durch Luftsauerstoff zu verhindern. Die Fällungsreak-

tion wurde über ein angeschlossenes Control Panel und einen mit dem Reaktorsystem ver-

bundenen PC direkt gesteuert. Mit der auf dem PC installierten Software iControl war es mög-

lich, benutzerdefinierte Experimente zu programmieren, die von der Reaktorstation automa-

tisch ausgeführt wurden. 

Der beschriebene Fällungsreaktor mit den genannten Funktionen wurde erfolgreich in Betrieb 

genommen und genutzt, um im Rahmen von UAP 2.1 einen Hydroxid-Kofällungsprozess zur 

Herstellung von NCM 622 Präkursoren zu etablieren. 

UAP 1.2: Aufbau eines flexiblen Konditionierungsprozesses 

Im Rahmen von UAP 1.2 wurde der Aufbau und die Inbetriebnahme eines experimentellen 

Set-Ups zur Konditionierung von Modellmaterialien wie Al2O3 vorgesehen, um diese über De-

sagglomeration oder Zerkleinerung gezielt gestalten zu können und Daten in Bezug auf Pro-

dukteigenschaften, Prozessparameter sowie Stoffströme erfassen zu können. Hierfür wurde 
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im Laufe des 1. Projektjahres in enger Abstimmung mit den Projektpartnern BASF, NETZSCH 

und IPAT eine LabStar Rührwerkskugelmühle mit ZETA-Mahlsystem eingerichtet und in Be-

trieb genommen, welche für Versuche bezüglich der Zerkleinerung von Al2O3 eingesetzt 

wurde. Das eingerichtete Set-Up wurde als Kreislauffahrweise für die Nasszerkleinerung des 

Mahlguts vorbereitet. Über einen Vorlagebehälter wurde die zu mahlende, wässrige Al2O3 Sus-

pension in das Kreislaufsystem eingeführt. In diesem Behälter wurde die Homogenisierung 

des Mahlguts über ein Rührwerk mit integrierter Drehmomentaufzeichnung realisiert. Der pH-

Wert sowie die Leitfähigkeit der Suspension im Vorlagebehälter wurden über zwei externe 

Sonden erfasst, welche in den Vorlagebehälter hineinragen. Mithilfe einer benutzerdefiniert 

steckbaren Schlauch- und Rohrleitungsverbindung sowie einer Zuschickungspumpe erfolgte 

der Zulauf der Suspension in den Mahlraum der Mühle und anschließend zurück in den Vor-

lagebehälter. Sowohl der Zulauf als auch der Rücklauf waren mit Sensoren ausgestattet, wel-

che das Erfassen von weiteren Betriebsparametern ermöglichte. Eingebaut wurde ein Druck-

sensor direkt vor dem Mahlraum für die Druckdifferenz im Zulauf mit zusätzlich integriertem 

Temperatursensor und ein Temperatursensor am Rücklauf direkt hinter dem Mahlraum. Hinzu 

kam eine von BASF zur Verfügung gestellte Rückstreusonde, welche das optische Rückstreu-

signal der Suspension in Form eines elektrischen Leistungssignals wiedergab, und ein Akus-

tikemissionssensor (Hersteller: Fa. Vallen, Beschaffung in Zusammenarbeit mit BASF), wel-

cher akustische Signale am Vorlagebehälter registrierte und in Form eines elektrischen Span-

nungssignals ausgab. Sowohl der Vorlagebehälter als auch der Mahlraum verfügten über ei-

nen Kühlwassermantel, wodurch mithilfe eines zugehörigen Umlaufkühlers eine Temperierung 

des Systems möglich gemacht wurde. Über einen PC, welcher softwaregestützt die erfassten 

Betriebsdaten der Mühle (z.B. Leistungsaufnahme, Zuschickungspumprate, Mahlraumdreh-

zahl, Temperatur, Druckdifferenz) sowie die Messdaten der Rückstreusonde und des Akus-

tikemissionssensors aufzeichnete, wurde die datengestützte Auswertung der Mahlversuche 

möglich. 

Das beschriebene System zur Konditionierung wurde erfolgreich in Betrieb genommen und 

genutzt, um im Rahmen von UAP 2.1 einen Zerkleinerungsprozess für den Modellstoff Al2O3 

zu etablieren. 

UAP 1.3: Entwicklung, Implementierung, Kalibrierung & Validierung von Online- 
Sensorik 

Im Kontext des Projekts UAP 1.3 war die Entwicklung, Implementierung, Kalibrierung und Va-

lidierung von Online-Sensoren für den Fällungs- und Konditionierungsprozess im Labormaß-

stab vorgesehen. Ein zentraler Aspekt war die Identifikation der wesentlichen Prozess- und 

Produktparameter sowie der relevanten Energie- und Stoffströme, die zur Quantifizierung von 

Umweltwirkungen erforderlich waren. Darüber sollten geeignete kommerzielle Online-Sensor-

Lösungen, die im Konsortium zur Verfügung standen, zur Erfassung der identifizierten Para-

meter ausgewählt werden. Anschließend erfolgte die Implementierung geeigneter Sensorik für 

den Fällungs- und Zerkleinerungsprozess sowie die Kalibrierung und Validierung dieser Sen-

soren, um eine hohe Präzision und Reproduzierbarkeit zu gewährleisten. 

In regelmäßigen Abstimmungsgesprächen mit BASF und NETZSCH wurden die entscheiden-

den Messgrößen für die Simulationen, die im Rahmen des Projekts KIBa angedacht waren, 

definiert. Für die Konditionierungsversuche wurden folgende Parameter zur Aufzeichnung vor-

gesehen: 
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• Mühlenleistung (einschließlich Gesamt- und Leerlaufleistung) 

• Temperatur der Suspension im Vorlagebehälter 

• pH-Wert der Suspension im Vorlagebehälter 

• Leitfähigkeit der Suspension im Vorlagebehälter 

• Drehmoment des Rührwerks 

• Temperatur und Druckdifferenz im Zulauf 

• Temperatur im Rücklauf 

• Rückstreusignal der Suspension im Rücklauf 

• Akustisches Signal im Vorlagebehälter 

• Entwicklung der Partikelgröße über die Mahldauer 

Für die Fällungsversuche wurde die Erfassung der folgenden Parameter vorgesehen: 

• pH-Veränderungen im Reaktionssystem 

• Temperatur des Reaktionssystems 

• Entwicklung der Partikelgröße über die Reaktionsdauer 

• Partikelmorphologie und Kristallstruktur 

• Chemische Zusammensetzung 

• Veränderung des Rührwerkenergieeintrags während der Reaktion 

• Anpassung der Rührerdrehzahl 

Wichtige Stoff- und Energieströme, die sich aus den Leistungsaufnahmen der eingesetzten 

Anlagen (u.a. Rührwerkskugelmühle, Reaktor, Umlaufkühlung, Messgeräte und externe Sen-

sorik) sowie der Zufuhr von Ausgangsstoffen, Reinigungsmitteln und Prozessfluiden (z.B. 

Stickstoff zur Inertisierung) ergeben, wurden ebenfalls ermittelt. 

Zur Bestimmung der genannten Parameter wurden adäquate Lösungen für die inline-, online- 

und in-operando-Messung festgelegt. Bei den Prozessparametern der Fällungsreaktion und 

Zerkleinerung kamen dabei gängige Messvorrichtungen zum Einsatz, die entweder in den Re-

aktor oder in die Rührwerkskugelmühle integriert oder extern angebracht wurden. Dazu zählen 

unter anderem pH-Sensoren, Temperatursensoren, Rührer mit integrierter Drehmomentmes-

sung sowie ein Drucksensor für den Zulauf in den Mahlraum der Rührwerkskugelmühle. Zu-

sätzlich wurden für den Zerkleinerungsprozess zwei weitere Messmethoden etabliert und im-

plementiert. Zum einen stellte BASF eine Rückstreusonde (Eigenbau) bereit, die das optische 

Signal der Suspension im Rücklauf als Leistungssignal ausgibt. Zum anderen wurde ein Akus-

tikemissionssensor (Firma Vallen Systeme GmbH) am Vorlagebehälter der Mühle angebracht, 

um die dort auftretenden akustischen Signale zu erfassen und in Spannungs- bzw. Energie-

signale umzuwandeln. Die Korrelation dieser Messdaten mit der Partikelgrößenentwicklung 

und dem Fortschritt im Mahlprozess wurde im Rahmen der in AP 2 vorgesehenen Parameter-

studie untersucht. Während der Schulungs- und Inbetriebnahme-Termine mit BASF und Val-

len Systeme GmbH wurden diese Messvorrichtungen kalibriert und geeignete Methoden zur 

regelmäßigen Validierung etabliert, um die erforderliche Präzision und Reproduzierbarkeit der 

erfassten Daten sicherzustellen. 
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Für die online-Messung der Partikelgröße im Fällungsreaktor kam das automatische Sample-

Loop-Messsystem, das vom Projektpartner Malvern Panalytical entwickelt wurde, zum Ein-

satz. In diesem Zusammenhang wurde das System an den in UAP 2.1 und 2.2 erarbeiteten 

Fällungsprozess angeschlossen und entsprechend angepasst. Diese Anpassungen erfolgten 

im Rahmen einer kontinuierlichen Zusammenarbeit mit Malvern Panalytical, um bestehende 

Funktionen der Softwaresteuerung weiterzuentwickeln. Um den Betrieb des Analysesystems 

im Kontext des Fällungsprozesses zu gewährleisten, wurden folgende Schritte unternommen: 

• Bestimmung optimaler Intervalle für die automatisierte Probenahme und die Messung 

der Partikelgrößen 

• Integration einer Wartezeit in die Softwaresteuerung zur Einhaltung der definierten 

Messintervalle 

• Festlegung eines geeigneten Abschattungsfensters zur Verdünnung der automatisch 

entnommenen Proben 

• Reduzierung des erforderlichen Probenvolumens für Messungen, um die Prozesssta-

bilität zu gewährleisten 

• Anpassung der Systemparameter, um die festgelegte Abschattungsrate in Abhängig-

keit von der Versuchszeit einzuhalten 

• Validierung der Messergebnisse des online-Partikelgrößenanalysesystems durch re-

gelmäßige offline-Messungen mit dem Mastersizer 

• Einstellung geeigneter Systemparameter zur automatischen Reinigung des Systems 

sowie Festlegung einer Routine für regelmäßige manuelle Reinigung zur Vermeidung 

von Fehlfunktionen 

Durch die systematische Variation dieser entscheidenden Parameter und die Durchführung 

der oben genannten Schritte gelang es, eine standardisierte Prozedur für den Betrieb des au-

tomatischen Partikelgrößenanalysesystems während der Fällungsversuche zu entwickeln. Die 

etablierte Prozedur war für die in UAP 2.2 durchgeführten Fällungsversuche allgemein an-

wendbar. 

Mit der Integration der beschriebenen Sensoren zur Erfassung von Prozess- und Produktpa-

rametern in den Zerkleinerungsprozess bzw. in den Fällungsprozess wurde die Implementie-

rung geeigneter Methoden zur In-/online-Sensorik in die Prozesse gemäß UAP 1.3 erfolgreich 

vorgenommen. 

UAP 1.5: Anpassung von offline Charakterisierungsmethoden und Korrelation zu Inline-
Messdaten 

Im Rahmen von UAP 1.5 war der zentrale Aspekt die Anpassung von Messvorschriften in 

enger Abstimmung mit den Projektpartnern zur Sicherstellung konsistenter Messergebnisse 

bei der Bestimmung von Partikeleigenschaften. Zudem sollte eine Korrelation zwischen Off-

line-Messungen zur Partikelgrößenanalyse und Inline-Messdaten hergestellt werden, um 

diese zu etablieren und zu validieren. 

Im Verlauf der Planung der Parameterstudien fanden regelmäßige Abstimmungen mit den 

Projektpartnern bezüglich der Messvorschriften statt, die während des gesamten Projektver-

laufs kontinuierlich fortgesetzt wurden, um Anpassungen der einzelnen Messvorschriften nach 
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Bedarf zu ermöglichen. Beispielsweise wurden im Zuge der Inbetriebnahme des automati-

schen Partikelgrößenanalysesystems, das von Malvern Panalytical bereitgestellt wurde, Ver-

gleichsmessungen zwischen den online- und offline-Verfahren durchgeführt, die nahezu iden-

tische Ergebnisse lieferten. Diese Übereinstimmung zeigte, dass die etablierte Methode repro-

duzierbare und konsistente Messergebnisse ermöglicht. Validierungen wurden zudem für die 

optische Rückstreusonde von BASF sowie für die Akustikemissionssensorik durchgeführt, in-

dem die Systeme in Zusammenarbeit mit geschultem Personal in verschiedenen Betriebszu-

ständen der Mühle (z.B. mit/ohne Mahlkörper oder Kühlung) getestet wurden und die Messer-

gebnisse auf ihre Plausibilität geprüft wurden. Im weiteren Verlauf des Projekts wurden wäh-

rend der Fällungsversuche regelmäßig Vergleichsmessungen zwischen generierten offline- 

und online-Messverfahren vorgenommen, um die Konsistenz der Messdaten zu überprüfen. 

AP 2: Prozessetablierung und Parameterstudien mit Datenerfassung 

Im Folgenden werden die wesentlichen Tätigkeiten in Bezug auf AP 2 dargestellt. Das Ziel von 

AP2 bestand hauptsächlich in der Generierung von systematischen, experimentellen Datens-

ätzen für die Entwicklung der an den Herstellungsprozess angepassten Hybridmodellierung. 

Des Weiteren wurde die Identifizierung von Potentialen zur Reduzierung der Umweltwirkungen 

in der Fällung und Zerkleinerung/Desagglomeration von Aktivmaterialien angestrebt. Zu die-

sem Zweck wurden die zwei betrachteten Prozesse (Fällung und Zerkleinerung) zunächst 

etabliert (UAP 2.1), bevor die systematischen Parameterstudien durchgeführt wurden (UAP 

2.2). Im Zuge dessen wurden die zuvor festgelegten Prozess- und Produktparameter erfasst 

und ausgewertet (UAP 2.3) sowie eine ökologische Bewertung der Prozesse auf Basis der 

aufgezeichneten Energie- und Stoffströme durchgeführt (UAP 2.6). 

UAP 2.1:  Etablierung der Prozesse zur Fällung und Zerkleinerung 

Im Rahmen von UAP 2.1 stellte die Etablierung der Prozesse zur Fällung im Reaktor sowie 

zur Konditionierung in der Rührwerkskugelmühle den Kernaspekt dar. In diesem Zusammen-

hang sollten die spezifischen Prozessräume für die Fällung und Konditionierung festgelegt 

werden. Zudem war eine Literaturrecherche Bestandteil des Unterarbeitspakets, um den ak-

tuellen Stand der Technik zur Herstellung etablierter Batteriematerial-Präkursoren und zur 

Konditionierung von Modellstoffen zu ermitteln. Parallel dazu war ein intensiver Austausch von 

Proben und Daten zwischen den Projektpartnern vorgesehen, um die Vergleichbarkeit der im 

Projekt erzielten Ergebnisse sicherzustellen. 

Auf Grundlage der initialen Literaturrecherche wurde in regelmäßigen Abstimmungen mit den 

Projektpartnern eine grundlegende Versuchsmatrix für die Zerkleinerungsversuche entwickelt, 

die folgende Variationsparameter umfasst: 

• Wellendrehzahl der Mühle 

• Mahlkörpergattierung 

• Produktvolumenstrom 

• Feststoffgehalt 

Basierend auf Literaturrecherchen und Vorerkenntnissen konnten relevante Prozessparame-

terbereiche identifiziert werden, die als Ausgangspunkt für die in UAP 2.2 geplante Parame-

terstudie dienten. Die Vorgehensweise für die Zerkleinerungsversuche wurde anhand von Vor-
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versuchen und einer engen Abstimmung mit iPAT, NETZSCH und BASF festgelegt. Dies um-

fasst unter anderem die grundsätzliche Mahldauer, die Art und Häufigkeit der Probenahme, 

den Typ des Mahlhilfsmittels, die Siebweite des Trennsystems im Mahlraum sowie die Aus-

gangsverteilung der Partikelgrößen des Mahlguts. Darüber hinaus wurde die Datenaufnahme 

mit den zuvor genannten Sensoren (u.a. Rückstreusonde und Akustikemissionssensor) er-

probt.  

Abbildung 1 zeigt eine Zusammenfassung der erfassten Messdaten eines repräsentativen Vor-

versuchs, der zur Etablierung des Prozesses durchgeführt wurde. Die erfassten Verläufe der 

dargestellten Parameter entsprechen weitestgehend den Erwartungen. Die Temperaturent-

wicklung zeigt zunächst eine starke Energiedissipation, bevor sie sich auf ein konstantes Ni-

veau einpendelt, was auf die kontinuierliche Mantelkühlung des Mahlraums und des Vorlage-

behälters zurückzuführen ist. Dabei ist die Temperatur der Suspension im Rücklauf aufgrund 

der im Mahlraum erzeugten Wärme höher als im Zulauf und im Vorlagebehälter. Die erfasste 

Leistung bleibt in Bezug auf Nettoleistung, Leerlaufleistung und Gesamtleistung nahezu kon-

stant, da der Massenanteil des Mahlguts in der Suspension für diesen Versuch bei 10 % nied-

rig gewählt wurde, wodurch keine signifikanten Änderungen der Leistung durch die neu ge-

schaffene Partikeloberfläche zu erkennen ist. Das Drehmoment des Rührwerks sowie die Leit-

fähigkeit der Suspension im Vorlagebehälter zeigen den Verlauf einer Sättigungskurve, was 

ebenfalls den Erwartungen entspricht. Die Steigung des Rührerdrehmoments verringert sich 

aufgrund der sinkenden Zunahme der Viskosität im Versuchsverlauf und die Steigung der Leit-

fähigkeit verringert sich aufgrund der sinkenden Dosierrate des Mahlhilfsmittels Salpetersäure. 

Die Salpetersäure diente dazu, den pH-Wert der Suspension konstant zu halten, wodurch wie-

derum die Stabilität der Suspension gewährleistet werden konnte. Dies korreliert mit der ge-

messenen Partikelgrößenentwicklung, welche insbesondere innerhalb der ersten 30 Minuten 

des Mahlversuchs deutlich sinkt und sich im Anschluss weniger stark verringert, um am Ende 

des Versuchs den vorgegebenen Medianzielwert von etwa 0,3 µm zu erreichen. 

Die Druckdifferenz verhält sich kurz nach dem Versuchsbeginn konstant und weist einen plau-

siblen Wert von 0,4 bar auf. Der Signalverlauf der Rückstreumessung entspricht nach gemein-

samer Abstimmung mit BASF den Erwartungen und weist einen charakteristischen Verlauf für 

den durchgeführten Mahlprozess auf. Für das Energiesignal der Akustikmessung ist für den 

Zeitraum bis etwa 30 min Versuchsdauer eine starke Schwankung zu erkennen, welche an-

schließend in einem marginalen Anstieg des durchschnittlichen Signals über den Versuchs-

zeitraum resultiert. Insgesamt wiesen die durchgeführten Vorversuche der Zerkleinerung eine 

geeignete Basis für die Parameterstudie in UAP 2.2 auf. 
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Abbildung 1: Darstellung der Temperaturentwicklung, Leistungsentwicklung, Drehmomententwicklung des Rührwerks, Leitfä-
higkeitsentwicklung der Suspension im Vorlagebehälter, Partikelgrößenentwicklung, Druckdifferenzentwicklung, Energiesig-
nalentwicklung des Akustiksignals und Signalentwicklung der optischen Rückstreusonde eines im Rahmen von UAP 2.1 vorge-
nommenen Mahlversuchs, in Abhängigkeit vom Versuchszeitpunkt. 

Im Zuge regelmäßiger Abstimmungen mit dem Projektkonsortium wurde analog zum Vorge-

hen für die Konditionierungsstudie eine Versuchsmatrix für die in UAP 2.2 vorgesehene Fäl-

lungsstudie abgestimmt. Folgende Versuchsparameter wurden hierbei zur Variation festge-

legt: 

• pH-Wert (genormt bei 25 °C Referenztemperatur) 

• Reaktionstemperatur 
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• Ammoniakkonzentration der zudosierten Basenlösung 

Weiterhin wurde die Erfassung folgender Prozess- und Produktdaten vereinbart, um die Fäl-

lung sowie den hergestellten Präkursor quantitativ und qualitativ zu charakterisieren: 

• Dynamische pH-Wert-Entwicklung im Reaktor 

• Dynamische Temperaturentwicklung im Reaktor 

• Dynamische Entwicklung der Rührerdrehzahl 

• Dynamische Entwicklung der zudosierten Eduktmengen 

• Dynamische Entwicklung der Partikelgrößenverteilung (Online-System) 

• Dynamische Entwicklung der Partikelmorphologie (REM-Analytik) 

• Dynamische Entwicklung des berechneten Reaktorfüllstands 

• Kristallstruktur des resultierenden Präkursors (XRD-Analytik) 

• Ammoniakkonzentration (Kjedahl-Bestimmung) 

• Chemische Zusammensetzung des resultierenden Präkursors (ICP-MS/ICP-

OES) 

Für die Bestimmung der Ammoniakkonzentration wurden nach Absprache mit dem Projekt-

konsortium zunächst die entsprechenden Proben am Fraunhofer IST vorbereitet und im An-

schluss an den Projektpartner BASF versandt, wo die Analytik mittels Kjedahl-Bestimmung 

durchgeführt wurde.  

Abseits der Variationsparameter und der aufzunehmenden Daten wurden die konstanten Pa-

rameter der Fällung festgelegt. Dies betraf u.a. die Konzentrationen der Metallsulfate und des 

Natriumhydroxids im Eduktstrom, die Versuchszeit, die Alterungszeit nach dem Versuch und 

die Rampe für die Rührerdrehzahl. Der wesentliche Arbeitsschritt zur Vorbereitung der geplan-

ten Parameterstudie lag in der Einstellung der pH-Regelung. Im Rahmen dieser Einstellung 

wurden diverse Versuche durchgeführt, um zunächst eine geeignete Art der pH-Regelung zu 

etablieren. Anstelle einer kontinuierlichen Dosierung wurde die Regelung des pH-Wertes über 

die zeitweise Pausierung der Dosierung für die Basenlösung als vielversprechendste Methode 

ermittelt. Daraufhin wurden in weiteren Versuchsreihen die Parameter dieser Regelung einge-

stellt, um das möglichst konstante Halten des gewünschten pH-Wertes zu gewährleisten.  

Insgesamt wurden durch die Etablierung der Prozesse alle Vorbereitungen für die Bearbeitung 

der im Konsortium abgestimmten Versuchsmatrix für die Präkursorherstellung nach UAP 2.2 

getroffen. 

UAP 2.2 & 2.3: Durchführung der Parameterstudie mit Datenerhebung 

UAP 2.2 beinhaltet die Durchführung von Parameterstudien zur Fällung und Konditionierung 

im Labormaßstab. Damit einher ging die Variation von Prozess- und Formulierungsparametern 

zur Beeinflussung der Produkteigenschaften und zur Generierung ausreichender Daten für die 

Modellierung beim Projektpartner iPAT. Weiterhin war die Übertragung der Fällung auf die 

Herstellung von nickelreicheren Aktivmaterialpräkursoren und die Erfassung von Energie- und 

Stoffströmen in den genannten Prozessen Bestandteil des Unterarbeitspakets. Aufbauend da-

rauf stellte in UAP 2.3 die Charakterisierung der prozessierten Partikel aus Fällung und Kon-

ditionierung hinsichtlich relevanter Eigenschaften einen weiteren Aspekt dar. Dies betraf u.a. 
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die chemische Zusammensetzung sowie strukturelle Eigenschaften, wobei vielversprechende 

Aktivmaterialpräkursoren gemeinsam mit dem Projektpartner BASF analysiert wurden. Auf-

grund des engen inhaltlichen Zusammenhangs von UAP 2.2 und UAP 2.3 werden diese im 

Folgenden gemeinsam dargestellt. 

Zur Umsetzung der Parameterstudien wurden zunächst die Parameterbereiche und Parame-

tervariationen der durchzuführenden Versuche identifiziert und in Rücksprache mit dem Kon-

sortium festgelegt. So wurde, basierend auf den Erkenntnissen aus UAP 1.3 und UAP 2.1, 

eine Versuchsmatrix für die systematische Parametervariation bei der Konditionierung erar-

beitet. Basierend aus den Erkenntnissen der Vorversuche zu UAP 2.1 wurde hierfür die Ver-

suchszeit konstant auf 3,5 h gesetzt. Die im Rahmen der Versuchsreihen aufgenommenen 

Prozessdaten wurden dem Projektkonsortium bereits während der Durchführung der Versu-

che zur Verfügung gestellt und fortwährend diskutiert. Auf diese Weise wurden die Prozess-

fenster und die Variationen anhand der Daten fortwährend überprüft und angepasst. Nach 

Beendigung der Versuchsreihen wurden die erhobenen Rohdaten aufbereitet, ausgewertet 

und für jeden Versuch in eine gebündelte, übersichtliche Form überführt, sodass sie mit dem 

Konsortium geteilt werden konnten. Dabei wurden die Daten wie folgt kategorisiert: 

• Manuell erfasste Prozessdaten (Leitfähigkeit, Rührwerksdrehmoment, pH-Wert, Tem-

peratur im Vorlagebehälter, Rührwerksdrehzahl, Leistungsdaten der Mühle, zudosier-

ter Ammoniak) 

• Von der Mühlensoftware automatisch aufgezeichnete Prozessdaten (Druck im Zulauf, 

Temperatur im Rücklauf) 

• Automatisch aufgezeichnete Daten der gemäß UAP 1.3 implementierten Rück-

streusonde (Signalstärkeverläufe) 

• Automatisch aufgezeichnete Daten des gemäß UAP 1.3 implementierten Akus-

tikemissionssensors (Hits, Counts, Amplituden, Rise Time, Amplitudenmaxima, Ener-

gie des Signals) 

• Messdaten der Partikelgrößenanalyse (Volumenbezogene Verteilungskurve mit 

Dx10, Dx50 und Dx90) 

Mit Hinblick auf die Übergabe von Energie- und Stoffstromdaten gemäß UAP 2.6 wurden die 

erforderlichen Leistungsdaten der Mühle sowie die Stoffströme des Prozesses ermittelt und 

standen für die Quantifizierung der Umweltwirkung zur Verfügung.  

Analog zur Zerkleinerungsstudie wurde für die Fällungsversuche eine Versuchsmatrix zur sys-

tematischen Parametervariation erarbeitet. Die drei relevantesten Variationsparameter stellen 

hierbei, wie bereits in UAP 2.1 beschrieben, den initial eingestellten pH-Wert (referenziert auf 

25 °C), die Reaktionstemperatur und den Ammoniakgehalt dar. Der Ammoniakgehalt bezieht 

sich hierbei auf die Basenlösung des Eduktstroms und wurde in der Darstellung der Matrix ins 

Verhältnis zur Gesamtkonzentration der Übergangsmetallsulfatlösung gesetzt, welche kon-

stant 2 mol/L betrug. Die Versuchsdauer wurde für alle Versuche auf 6 h und die Alterungs-

dauer auf 1 h festgelegt. Da der Reaktor im Fed-Batch-Modus betrieben wurde und der Füll-

stand folglich linear mit der Reaktionszeit anstieg, wurde die Rührwerksdrehzahl entsprechend 

über eine lineare Rampe bis zum Reaktionsende erhöht. Diese Rampe war für jeden Versuch 

identisch konfiguriert. 



  
 

KIBa - (03XP0407D) - Public  13 / 20 

 

Wie bei den Zerkleinerungsversuchen erfolgte auch für die Fällungsstudie die Zusammenfas-

sung der erfassten Prozessdaten innerhalb eines Dokuments für jeden Versuch.  Auch hier 

wurden die erhobenen Rohdaten nach Ende der Versuchsreihe aufbereitet, ausgewertet und 

für jeden Versuch in eine gebündelte, übersichtliche Form überführt, sodass sie mit dem Kon-

sortium geteilt werden konnten. Hierbei wurden die Daten in folgende Kategorien eingeteilt 

und dem iPAT für die Etablierung der Hybridmodellierung zur Verfügung gestellt. 

• Automatisch generierte Prozedur des Optimax-Reaktors (ausgeführte Operationen 

während des Versuches) 

• Automatisch erfasste Prozessdaten des Optimax-Reaktors (zudosierte Eduktströme, 

pH-Wert, Rührwerksdrehzahl, Temperatur von Reaktorinhalt und Reaktormantel, be-

rechneter Reaktorfüllstand) 

• Messdaten der Partikelgrößenanalyse (volumenbezogene Verteilungskurve mit Dx10, 

Dx50 und Dx90, Prozessparameter des automatischen Sample-Loop-Partikelgrößen-

analysesystems) 

• REM-Aufnahmen der Präkursorpartikel in Abhängigkeit von der Versuchszeit 

• Röntgendiffraktogramme des trockenen Präkursors 

• pH-Wert bei Referenztemperatur von 25 °C manuell genommener Proben in Abhän-

gigkeit von der Versuchszeit 

• Charakterisierung der Kristallstruktur mittels XRD (inkl. Kristallitgrößenberechnung 

über Scherrer-Beziehung) 

• spezifische Oberflächenbestimmung mittels BET 

• Hauptelemente-Quantifizierung und Schwefelgehaltsbestimmung mittels ICP-OES 

• Ammoniakkonzentration entnommener Suspensionsproben 

Darüber hinaus wurden auch für die Fällung Energie- und Stoffströme erfasst, die zur ökologi-

schen Bewertung der Prozesse gemäß UAP 2.6 verwendet wurden. 

Im Zuge der Parameterstudie konnte festgestellt werden, dass die Dauer des Fällungsprozes-

ses sowie die Konzentration des Komplexbildners Ammoniak und die Rührergeschwindigkeit 

einen signifikanten Einfluss auf die Strukturbildung und folglich auf das Wachstumsverhalten 

des Präkursors ausüben. Dies wurde u.a. anhand der Gegenüberstellung von REM-Aufnah-

men von Proben in Abhängigkeit von der Versuchszeit ermittelt (siehe Abbildung 2). Basierend 

auf diesen Erkenntnissen wurden diverse Maßnahmen abgeleitet, um den Fällungsprozess für 

die Übertragung auf noch nickelreichere Systeme (NCM 811) anzupassen.  
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Abbildung 2: Entwicklung der Partikelmorphologie des Präkursors über die Versuchszeit, für verschiedene Ammoniakkonzent-

rationen der Fällungslauge. Aufnahmen entstanden durch Rasterelektronenmikroskopie (REM). 

Die vorgenommenen Anpassungen für die Synthese von NCM 811 Präkursoren beinhalteten 

eine Verbesserung des Strömungsprofils durch die Ausstattung des Reaktors mit vier sym-

metrischen, wandseitigen Strombrechern sowie die Einstellung eines höheren Ammoniakge-

halts (insbesondere in der Vorlagelösung zu Versuchsbeginn). Zur Gewährleistung einer er-

höhten Kontrolle über den hinzugefügten Ammoniak wurde dieser im Rahmen einer zusätzli-

chen Dosierleitung getrennt von der Natronlauge zugeführt. Des Weiteren wurde die Ver-

suchszeit durch eine langsamere Dosierung von 6 h auf ca. 23 h erhöht, um den Wachstums-

prozess der Präkursorpartikel zu verlängern. Die Charakterisierung der Präkursoreigenschaf-

ten (wie z.B. durch REM und Laserbeugung) war hierbei nahtlos von NCM 622 auf NCM 811 

übertragbar. Es wurden lediglich leichte Anpassungen an Materialparametern wie z.B. dem 

Brechungsindex vorgenommen, um geeignete Konditionen für die Messungen zu gewährleis-

ten. In Abbildung 3 ist ein repräsentativer Versuch für die Übertragung dargestellt. Mit den 

vorgenommenen Anpassungen konnten NCM 811 Präkursorpartikel mit einer deutlich ausge-

prägteren Sphärizität und einer engen Partikelgrößenverteilung hergestellt werden. Die Über-

tragung des Versuchsaufbaus auf das System NCM 811 konnte somit erfolgreich durchgeführt 

werden.  

 

Abbildung 3 links: REM-Aufnahme von synthetisiertem NCM 811 Präkursor aus einem repräsentativen Versuch nach Anpas-

sung des Reaktoraufbaus. Rechts: Partikelgrößenverteilung derselben Probe, ermittelt mittels Laserbeugung. 
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UAP 2.6: Quantifizierung der Umweltwirkungen 

In UAP 2.6 ist die Quantifizierung der Umweltwirkungen zur Ergänzung ökologischer Faktoren 

für die Identifikation von Wechselwirkungen mit der Prozessführung vorgesehen. Die projekt-

begleitende ökologische Bewertung erfolgt auf Grundlage von erstellten Energie- und Stoff-

strommodellen und soll der Identifikation von kritischen Parametern in der Fällung und Mate-

rialkonditionierung auf unterschiedlichen Produktskalen dienen. 

Die Einbeziehung einer solchen Bewertung in den Entwicklungsprozess innovativer Konzepte 

ist von großer Bedeutung, um spätere Verschiebungen von Problemen zwischen entstehen-

den Umweltauswirkungen oder auch zwischen den Phasen des Lebenszyklus zu vermeiden. 

Für eine vergleichbare und quantifizierbare Analyse ist zudem die Festlegung eines Referenz-

flusses erforderlich, der auf 1 kg Material definiert wurde. Im Rahmen des Projekts wird zur 

Durchführung der ökologischen Bewertung die standardisierte Methode des Life Cycle Asses-

sments nach ISO 14040 eingesetzt. Die folgende Abbildung veranschaulicht die Methodik ge-

mäß ISO 14040 mit den dazugehörigen vier iterativen Prozessschritten. 

 

Abbildung 4: Schematische Darstellung zur Lebenszyklusbewertung nach ISO 14040 

Zunächst wurde das Produktsystem, das untersucht werden sollte, einschließlich der dazuge-

hörigen Bilanzierungsgrenzen und einer funktionellen Einheit, festgelegt.  

Tabelle 1 stellt die Rahmenbedingungen für die ökologische Bewertung der analysierten Pro-

zesse dar. 

Tabelle 1: Rahmenbedingungen für die ökologische Bewertung 

 
Ökologische Bewertung 

Produktsystem Prozesse Fällung und Materialkonditionierung 

Ziel • Quantifizierung der Umweltwirkungen  

• Identifikation von Wechselwirkungen mit der Prozessführung 

Systemgrenzen „Cradle to Gate“ 
Prozessschritte: Fällung und Materialkonditionierung 

Funktionelle Einheit Prozessierung für 1 kg Material 

Bewertungsmethode LCA nach ISO 14040 
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Methoden zur Datenerhe-

bung /-nutzung 

• Nutzung von Messequipment zur Erhebung von Energie- und Material-
daten 

• Versenden von Datenerfassungsbogen an Prozessexperten mit metho-
discher Unterstützung 

• Literaturdaten 

Wirkungsabschätzung • Nutzung von LCA for Experts als Modellierungssoftware 

• Wirkungskategorien: Fokus auf Treibhausgaspotential, darüber hinaus 
weitere Umweltwirkungskategorien 

 

Zur Erfassung dieser Rahmenbedingungen wurde gemeinsam mit den zuständigen Prozess-

verantwortlichen ein erster Überblick über die im Projekt betrachteten Prozesse erstellt. Es 

wurden entsprechende Annahmen zu den Prozessen sowie den zugehörigen In- und Output-

strömen getroffen, die bei der Datenakquise berücksichtigt werden und entscheidend für die 

Bewertung sind. Dabei zeigte sich, dass insbesondere der Energiebedarf und der Materialum-

satz für die ökologischen Indikatoren von großer Relevanz sind. Dies bildete die Grundlage für 

die Erstellung der Sachbilanz, welche die zweite Phase der Methodik darstellt. 

Für die Datensammlung wurden während der Durchführung der Versuche Energiewerte er-

fasst, um aus den gewonnenen Messwerten einen durchschnittlichen Energieverbrauch für 

den jeweiligen Prozessschritt zu berechnen. Die Mengen der verwendeten Materialien für die 

Fällung und Materialkonditionierung wurden vor und nach den jeweiligen Prozessschritten ge-

messen, um beispielsweise bei der Fällung die Ausbeute zu berechnen und diese in die öko-

logische Bewertung einfließen zu lassen. 

Basierend auf diesen Vorarbeiten sowie den im Rahmen von UAP 2.2 erhobenen Energie- 

und Stoffstromdaten wurde der Prozess der Fällung und der anschließenden Waschung hin-

sichtlich diverser Umweltauswirkungen untersucht. Diese umfassen den Einfluss auf das 

Klima, die Ökotoxizität, die Toxizität für den Menschen, die Bodensäuerung sowie weitere Fak-

toren. Beispielhaft für diese Untersuchungen ist in Abbildung 5 der Einfluss der unterschiedli-

chen Prozesstemperaturen bei der Fällung für die verschiedenen Wirkungskategorien darge-

stellt. 
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Abbildung 5: Prozentualer Vergleich der für den Kofällungsprozess berechneten Umweltauswirkungen pro kg Produkt für die 
unterschiedlichen Reaktionstemperaturen 40 °C, 50 °C und 60 °C bei einem pH-Wert von 10.5 und einer Ammoniakkonzentra-
tion der Fällungslauge von 0,25 mol/L. Die Umweltauswirkungen bei der höchsten Temperatur sind auf 100 % normiert.  

Aus den Untersuchungen wurde deutlich, dass die Erhöhung der Prozesstemperatur, wie er-

wartet, zu einer Erhöhung der resultierenden Umweltauswirkungen führt. Am deutlichsten hier-

von betroffen sind das Global Warming Potential (Klimawandel), die Meerwasser-Ökotoxizität, 

die Belastung nicht erneuerbarer Energiequellen, die Eutrophierung und der Ozonabbau. Dies 

ist darauf zurückzuführen, dass die Erhöhung der Prozesstemperatur mit einem deutlich ge-

steigerten Verbrauch elektrischer Energie einhergeht, welcher die Gesamtheit der Umweltaus-

wirkungen beeinflusst. Die Waschung des gefällten Präkursors führt ihrerseits ebenfalls zu 

Umweltauswirkungen, ist jedoch unabhängig von der Versuchstemperatur der Fällung. Dies 

ist darauf zurückzuführen, dass trotz der Temperaturvariation stets vergleichbare Ausbeuten 

des Präkursors vorlagen. 

Anhand der im Rahmen von UAP 2.2 & 2.3 generierten Daten zur Fällungsversuchsreihe 

konnte gezeigt werden, dass eine Erhöhung der Prozesstemperatur keinen signifikanten Ein-

fluss auf die resultierende Partikelgrößenverteilung, Partikelmorphologie oder spezifische 

Oberfläche des synthetisierten Präkursors zeigte. Basierend auf diesen Ergebnissen und dem 

Vergleich der Materialeigenschaften ist mit Hinblick auf die Minimierung der pro kg Produkt 

entstehenden Umweltauswirkungen eine Temperatur von 50 °C zu wählen. Weiterhin muss 

beachtet werden, dass auf den Fällungsprozess typischerweise ein Kalzinierungsprozess er-

folgt, welcher als Hochtemperaturbehandlung (typischerweise bis zu 850 °C Prozesstempera-

tur) mit einem signifikant höheren Energiebedarf einhergeht als der Fällungsprozess. Die Kal-

zinierung dient dazu, die Hydroxid-Form des Präkursors in die finale Schichtoxid-Struktur des 

Kathodenaktivmaterials zu überführen. Da im Rahmen des Projekts KIBa jedoch die Synthese 

des Präkursors fokussiert wurde, wurde die Quantifizierung der Umweltauswirkungen auf die 

Fällung und Waschung beschränkt. 

Analog zur Fällungsstudie wurde auch für die Zerkleinerungsversuche eine Quantifizierung 

der Umweltauswirkungen vorgenommen, wobei hier die Quantifizierung des Global Warming 
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Potentials (GWP) fokussiert wurde (siehe Abbildung 6, exemplarisch für Versuche mit 10 % 

Feststoffgehalt). 

 

Abbildung 6: Verhältnis der Wirkungskategorie Treibhauspotenzial (GWP) in kg CO2-eq. pro kg Produkt und des Zerkleine-
rungsergebnis (Dv50) in µm bei variierender Mahlkörpergröße und Drehzahl für einen Feststoffgehalt von 10%. 

Die Grafik zeigt die Auswirkungen unterschiedlicher Mahlkörpergrößen auf die Umweltwirkung 

unter Berücksichtigung des Zerkleinerungsgrades, hier quantifiziert anhand der Endpartikel-

größe.  

Die Untersuchung der Zerkleinerung mit kleinen Mahlkörpern (K; Medianwert ca. 350 µm) 

zeigt, dass eine höhere Umfangsgeschwindigkeit zu einem höheren Zerkleinerungsgrad führt, 

was sich in einem niedrigeren Dv50 äußert. Allerdings wurde festgestellt, dass dies mit einem 

stark ansteigenden GWP einhergeht. Im Vergleich dazu bietet die Verwendung mittelgroßer 

Mahlkörper (M; Medianwert ca. 755 µm) ein günstiges Verhältnis bei einer Umfangsgeschwin-

digkeit von 10 m/s. Diese Konfiguration erzielt einen niedrigen Dv50 bei moderatem GWP. 

Höhere Geschwindigkeiten führen zwar zu keiner geringeren Endpartikelgröße, jedoch findet 

ein signifikanter Anstieg des GWP statt, was einer höheren Umweltbelastung bei nicht verbes-

sertem Zerkleinerungsgrad entspricht. Die Analyse der Verwendung großer Mahlkörper (G, 

Medianwert ca. 1200 µm) zeigt, dass diese die höchsten GWP-Werte aufweist, gleichzeitig 

jedoch ein schlechtes Zerkleinerungsergebnis liefert. Unter den untersuchten Bedingungen 

konnte mit großen Mahlkörpern keine geeignete Betriebsbedingung identifiziert werden, die 

ein Optimum in Bezug auf Zerkleinerungsgrad und Umweltwirkung gewährleistet. Ausgehend 

davon, dass für die Zerkleinerung eine Zielpartikelgröße von 0,3 µm festgelegt wurde, lässt 

sich festhalten, dass die Kombination aus Mahlkörpergröße M und einer Umfangsgeschwin-

digkeit von 10 m/s unter den gegebenen Bedingungen den besten Kompromiss zwischen der 

erzeugten Umweltwirkung und dem erreichten Zerkleinerungsergebnis bietet.  

AP 4: Entwicklung des Hybridmodells 

UAP 4.4: Training, Erweiterung und Validierung der Hybridmodellierung 

Im Rahmen von UAP 4.4 wurde eng mit der TU Braunschweig zusammengearbeitet, um er-

forderliche zusätzliche Prozessuntersuchungen durchzuführen, die zur Erfassung relevanter 
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Trainingsdaten notwendig sind. Dies diente der gezielten Erweiterung und Validierung der 

Hybridmodellierung. 

Während der aktiven Durchführung der Versuchsreihen fand ein regelmäßiger Austausch in-

nerhalb des Projektkonsortiums statt, wodurch UAP 4.4 parallel zu UAP 2.2 und 2.3 bearbeitet 

wurde. Durch die kontinuierliche Abstimmung über die erzielten Versuchsergebnisse im Kon-

sortium wurde beispielsweise die zusätzliche Ermittlung der spezifischen Oberfläche von syn-

thetisierten Aktivmaterialpräkursoren mittels BET festgelegt und auch durchgeführt. Gleiches 

gilt für die Berechnung der Kristallitgröße nach der Scherrer-Methode sowie die Bestimmung 

des Schwefelgehalts. Diese ergänzenden Daten aus den Versuchen übertrafen die ursprüng-

lich geplanten Erhebungen und dienten zur Unterstützung der Hybridmodellierung. Basierend 

auf den zusätzlichen Messungen konnten zusätzliche Erkenntnisse über die Zusammenhänge 

zwischen den Prozessparametern und den Produkteigenschaften gewonnen werden. Wäh-

rend beispielsweise eine höhere Ammoniakkonzentration der Fällungslauge nahezu aus-

nahmslos zu einer starken Verringerung der spezifischen Oberfläche führte, resultierte eine 

Erhöhung des pH-Wertes von 10,5 oder 11,0 auf 11,5 in einem signifikanten Anstieg der spe-

zifischen Oberfläche. Zusammenfassend lagen hinsichtlich der Beziehungen zwischen den 

Prozessparametern und den Produkteigenschaften weitere Trends vor, welche als Basis für 

das Training von KI-gestützten Modellen am iPAT genutzt wurden. Die Analyse des Schwefel-

gehalts vom getrockneten Präkursor ergab zudem, dass dieser mit steigendem pH-Wert bei 

der Fällung deutlich abnimmt. Diese Beobachtung stimmt mit den Erwartungen überein, da ein 

höherer pH-Wert mit einer weniger ausgeprägten Adsorption von Sulfationen an der Oberflä-

che des Präkursors assoziiert wird. Insgesamt trug die Bearbeitung von UAP 4.4 zur Erhebung 

zusätzlicher Daten und Gewinnung zusätzlicher Erkenntnisse bei, welche bei der Hybridmo-

dellierung zur Hilfe gezogen werden konnten. 

5.) Wichtigste Positionen des zahlenmäßigen Nachweises  

Grundsätzlich wurde der Ausgaben- und Zeitplan eingehalten. Die Ausgabenplanung wurde 

gesondert an den Projektträger übermittelt. Ein Mehr- oder Minderbedarf ergab sich nicht. Es 

wurden innerhalb des Bearbeitungszeitraums keine Umwidmungen von Projektmitteln bean-

tragt. 

6.) Notwendigkeit und Angemessenheit der geleisteten Projektarbeiten  

Die im Rahmen des Projektes KIBa geleisteten Arbeiten entsprachen dem bewilligten Antrag 

und waren daher sowohl notwendig als auch angemessen. Alle Arbeiten wurden bis zum Pro-

jektende (unter Berücksichtigung der kostenneutralen Verlängerung bis Ende Februar 2025) 

abgeschlossen. 

7.) Voraussichtlicher Nutzen und Verwertbarkeit 

Wirtschaftliche Erfolgsaussichten nach Projektende 

Die Ergebnisse werden von der Fraunhofer-Gesellschaft als gemeinnützige Forschungsein-

richtung in Übereinstimmung mit den satzungsgemäßen Zwecken (Auftragsforschung, Tech-

nologietransfer) nicht durch eigene Produktion oder eigenen Vertrieb verwertet. Die Projekter-

gebnisse des Instituts dienen mittelfristig (2-5 Jahre) als Grundlage für zukünftige Projekte und 
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werden zudem durch Lizenzvergaben an Dritte genutzt und verwertet. Die im Rahmen dieses 

Projekts erzielten Ergebnisse stellen für das Institut einen bedeutenden Zwischenschritt auf 

dem Weg von grundlagenorientierten Arbeiten zur praktischen Umsetzung (Technologietrans-

fer) dar. Die erwarteten Resultate bilden langfristig (5-8 Jahre) die Grundlage für weitere Auf-

träge aus der Wirtschaft und somit für die konkrete Entwicklung neuer Produkte oder Verfah-

ren. 

Wissenschaftliche und/oder technische Erfolgsaussichten nach Projektende 

Das Fraunhofer IST wird die Projektinhalte sowie die erzielten Ergebnisse in allgemeingültige 

Erkenntnisse umwandeln und deren Verbreitung über Lehre, Forschung und in die Industrie-

netzwerke kurzfristig (0-2 Jahre) vorantreiben. Durch die enge Zusammenarbeit mit anderen 

Forschungseinrichtungen und -zentren, insbesondere durch die Forschungsaktivitäten inner-

halb anderer Cluster wie greenBatt und FestBatt sowie mit weiteren Fraunhofer Instituten unter 

dem Dach des Zentrums für Energiespeicher und Systeme (ZESS), können bestehende Pro-

duktionsprozesse von Batteriematerialien langfristig (5-8 Jahre) durch den Einsatz künstlicher 

Intelligenz effizienter gestaltet werden. Zudem werden andere Forschungseinrichtungen au-

ßerhalb des Konsortiums sowie Unternehmen mittelfristig (2-5 Jahre) von den kontinuierlichen 

Veröffentlichungen neuer Forschungsergebnisse profitieren. 

Wissenschaftliche und wirtschaftliche Anschlussfähigkeit 

Die Erfolgsaussichten für mittelfristige (2-5 Jahre) Anschlussprojekte im Bereich der Aktivma-

terialherstellung werden aufgrund der besonderen Relevanz von realisierbaren Effizienz- und 

Qualitätssteigerungen für Batterieproduktionsprozesse am Standort Deutschland als hoch ein-

geschätzt. Dabei ist es entscheidend, dass keine IP-Rechte von Unternehmen gefährdet wer-

den und ein wirtschaftlich orientierter Umgang im Hinblick auf das IP-Management gewähr-

leistet ist. Das Ziel des Fraunhofer IST besteht darin, das Gesamtziel über das Projekt hinaus 

durch die Kooperation mit Industrie und Wissenschaft kurzfristig (0-2 Jahre) voranzutreiben. 

8.) Fortschritt bei anderen Stellen  

Die Verwendung von Hybridmodellierung unter Zuhilfenahme von künstlicher Intelligenz zur 

ressourcenschonenden Bewertung von Prozessketten hat im Verlauf der Projektlaufzeit immer 

stärker an Bedeutung gewonnen. Dies ist auf die steigende Bedeutung von modellgestützter 

Prozessoptimierung im Bereich der Materialsynthese zurückzuführen. Folglich finden modell-

getriebene Ansätze immer intensivere Anwendung im industriellen Bereich. Die Anwendungs-

möglichkeiten der modellgestützten Prozessoptimierung sind extrem breit gefächert, verlan-

gen aber zu ihrer Etablierung auch einen hohen Arbeitsaufwand, u.a. durch die Generierung 

von experimentellen Daten. Demzufolge ist die Generierung von Kapazitäten und Erfahrung 

im Bereich der systematischen Datengenerierung als sehr zukunftsträchtig einzustufen. 

9.) Veröffentlichungen  

Zurzeit befinden sich mehrere Veröffentlichungen, die den Aspekt der Hybridmodellierung und 

der experimentellen Durchführungen des Projektes KIBa fokussieren, in Arbeit. Darüber hin-

aus wurden im Rahmen von KIBa entwickelte Konzepte (wie z.B. der Einsatz des vom Pro-

jektpartner Malvern Panalytical entwickelte Sample-Loop-Systems zur online-Partikelgrößen-

bestimmmung während der Fällung) auf der DECHEMA Fachgruppentagung für Kristallisation 

(Frankfurt am Main, 27.02.2024) vorgestellt. 


