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| KURZE DARSTELLUNG

1. Aufgabenstellung

Die Dekarbonisierungs- und Wasserstoffstrategie der Bundesregierung ermdglicht ne-
ben der Elektromobilitdt auch die Wasserstofftechnologien des PKW-Antriebs zu star-
ken. Das Bundeswirtschaftsministerium ermdglicht der Automobilindustrie mit der
Richtlinie ,Neue Fahrzeug- und Systemtechnologien neue innovative Fahrzeugkon-
zepte zu entwickeln und damit einen schnelleren und gré3eren Technologiehub sowie
eine hohere Wertschopfung fur Deutschland zu erzeugen. Besonders Automobilher-
steller fur groBe Premiumfahrzeuge sehen neben der Elektromobilitat auch die Was-
serstoffantriebstechnik als eine zukunftsweisende Ldsung.

Die Herausforderung fur die zukinftigen Wasserstofffahrzeuge ist jedoch, die Kompo-
nenten des Wasserstoffantriebs kompakt, effizient und kostengiinstig in den Bauraum
zukunftiger Elektrofahrzeuge zu integrieren und aus Entwicklungs- u. Ressourcen-
grinden bestehende E- Antriebskomponenten und Fahrzeugstrukturen zu tberneh-
men.

Ziel des vorliegenden Projektes ist es, Prototypen eines leistungsfahigen innovativen
Brennstoffzellensystems (BZS) kompakt und bauraumoptimiert aus innovativen neuen
Komponenten zu entwickeln und zu erproben. Der Anspruch des Projekts und der
Partner ist es, ein robustes kompaktes Antriebskonzept um 30 % volumenreduziert
darzustellen, welches eine hohere Effizienz und ein besseres Warmemanagement als
heutige Wasserstoffantriebssysteme aufweist. Die gewonnenen Ergebnisse und Er-
kenntnisse sollen die Kompetenz- und Entscheidungsgrundlage fir mogliche nachste
Entwicklungsschritte der Partner bilden bis hin zu einem méglichen Fahrzeugangebot
gegen Ende des Jahrzehnts. Die notwendigen Entwicklungsarbeiten erfolgen in einem
stabilen Konsortium, das sich aus namhaften und motivierten Unternehmen des Was-
serstoffnetzwerks zusammensetzt. Eine Reihe von KMUs unterstiitzt das Konsortium
in direkter Beauftragung.

Im AP8, in dem die KIMW-F tatig war, sollte eine Prifmethode fiir die Qualifizierung
von Materialien im gesamten Brennstoffzellensystem unter realen Bedingungen und
unter Berucksichtigung des wirtschaftlichen Nutzens entwickelt werden. Gesamtziele
waren die folgenden:

e Ermittlung und Unterscheidung der Wirkung von ionischen und organischen
Verunreinigungen auf die Degradationsrate, um die Schadensmechanismen
besser zu verstehen.
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e Quantifizierung der Emissionsgrenzwerte flir mindestens 7 organische Verun-
reinigungen.

e Quantifizierung der Emissionsgrenzwerte flr 5 kationische und 3 anionische
Verunreinigungen

¢ Entwicklung schneller ex-situ- und in-situ-Methoden fur die Materialauswahl.

e Entwicklung von in-situ-Testhardware einschliel3lich Prifkammer fir eine
schnelle, reproduzierbare und sichere Handhabung.

e Untersuchung der mutmaRlichen Korrelation und Ubertragbarkeit von ex- und
in-situ- Verfahren.

2. Voraussetzungen, unter denen das Vorhaben durch-
gefihrt wurde

Neben batterieelektrischen PKW bieten wasserstoffbetriebene Brennstoffzellen-PKW
eine weitere vollkommen emissionsfreie Antriebsalternative fur den motorisierten Indi-
vidualverkehr. Aus diesem Grund wird die visionére deutsche Wasserstoffstrategie,
die maf3geblich durch die Bundesministerien fur Wirtschaft und Energie sowie fir Ver-
kehr und digitale Infrastruktur initilert wurde, begruf3t.

Im Rahmen des Projektes sollten ein neuer innovativer sowie kostenorientierter Was-
serstoff-Antriebsstrang, das erforderliche Brennstoffzellensystem als auch ein neuar-
tiges und hochintegriertes Wasserstoff-Tanksystem, entwickelt werden, welches bei
BMW weiterentwickelt und in Fahrzeugen genutzt werden soll.

Ziel dieses Vorhabens ist die Funktionsauslegung und -erprobung eines innovativen
Brennstoffzellen-Systems (FaeBS) fur ein elektrifiziertes BMW-Modell der Premium-
klasse. Ein weiterer wichtiger Entwicklungsaspekt in dem Vorhaben ist die heute noch
nicht vorhandene Industrialisierung. Die Erfolgsaussichten und die Kundenakzeptanz
sind derzeit noch sehr unsicher und zudem nicht ausschlief3lich vom Fahrzeugherstel-
ler abhangig. Die technologischen Herausforderungen und Umsetzungshirden im
PKW-Bereich sind dabei sowohl interner als auch externer Natur. Interne Herausfor-
derungen sind die Systemintegration, die Entwicklung der Technologiekonzepte, de-
ren Erprobung auf Komponenten-, System- und Fahrzeugebene sowie die zugehori-
gen Kosten.

Externe Voraussetzungen fur eine wirtschaftliche Marktumsetzung und Marktakzep-
tanz sind ein funktionierender Lieferantenmarkt und attraktive Rahmenbedingungen

Seite 4 von 60



Gemeinniitzige KIMW Forschungs-GmbH OFFENTLICH Schlussbericht im Projekt FaeBS

fur den spateren Endkunden, als auch die europaweit breitflachig verfigbare Hz-Tank-
stelleninfrastruktur, die Hz2-Betankungskosten mit klimaneutralem ,grunen“ Wasser-
stoff. Aus heutiger Sicht sind die wirtschaftlichen Rahmenbedingungen fur eine Um-
setzung im Automobilsektor aufgrund der hohen Herstellkosten noch nicht gegeben.
Zudem stellen die externen Voraussetzungen sehr hohe Risiken dar. Gleiches gilt fur
andere Marktteilnehmer wie Infrastrukturanbieter, deren betriebswirtschaftliche Per-
spektive vom Wasserstoff-Absatz im PKW-Sektor beeinflusst wird.

Mit diesem Projekt FaeBS wollten die Projektpartner gemeinsam ein Konzept fir ein
marktfahiges Brennstoffzellen-System entwickeln, um bei Erfolg idealerweise darauf
aufbauend weiter gemeinsam den Weg der Industrialisierung zu gehen.

Konkrete Herausforderungen auf dem Weg zur Kundenwertigkeit waren:

o die Effizienzsteigerung bei gleichzeitiger Erh6hung der Leistung und Lebensdauer,

e die kompakte Systemauslegung zur Integration im Fahrzeug sowie

e der Nachweis der Alltagstauglichkeit auch unter anspruchsvollen klimatischen Be-
dingungen.

Die im AP 8 zu entwickelnden Prifmethoden sind noch kein Standard und mussten im
Rahmen des Projektes zunachst konzipiert, gebaut, erprobt und dann routineméafRig
zur Analyse der Materialproben verwendet werden.

3. Planung und Ablauf des Vorhabens

Das Forderprojekt ,FaeBS* gliederte sich in 8 Arbeitspakete, welche in Abbildung 1
genauer dargestellt sind.

Das Vorhaben wurde in einem Verbund aus Automobilhersteller,
Komponentenlieferanten und institutioneller Forschung durchgefiihrt. Spezialisten
aller notwendigen Teilarbeitsgebiete wurden zusammengefuhrt, um in einem
interdisziplindren Ansatz die verschiedenen Herausforderungen im Projekt zu
meistern.
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Arbeitspakete
APL AP2 AP3 APA AP5.1 AP5.2 AP6.1 AP6.2 AP7 AP8
Brennstoffzellen; Brennstoffzelleny  Membran- Luft- Wasserstoff- Wasser- Drucksensoren H2- DaDC Werkstoff-
System Stack befeuchter kompressor | Druckregelventil|  abscheider Konzentrations-| Spannungs- | qualifizierung
sensoren wandler
BMW (KF) APL APL P P P P P P P APL
Bosch APL APL APL APL
KIMW-F P
§ Mann + Hummel APL
Woco APL
ZBT P
Zollner APL

Abbildung 1: Zuordnung der beteiligten Firmen und Institute zu den Arbeitspaketen von FaeBS; P:
Partner, APL: Arbeitspaketleiter

Abbildung 2 zeigt die Richtungen der Daten-, Informations- und Hardwareflisse aller
Arbeitspakete untereinander und nennt die verantwortlichen AP-Leiter.
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Abbildung 2: Daten-, Informations- und Hardwarefliisse aller Arbeitspakete untereinander.

Es war im besonderen Interesse aller Verbundpartner das Projekt FaeBS mit einer
moglichst vollstandigen Zielerreichung abzuschlieen. Dafiur war es notwendig, auf
bestimmte Ereignisse, z.B. Verzégerungen oder das absehbare nicht-Erreichen von
Zielen, schnell und angemessen zu reagieren und gegenzusteuern. So kam es z.B.
ungefahr zur Mitte der Projektlaufzeit zu unvorhergesehenen Verzdégerungen bei der
Inbetriebnahme der im Rahmen des Projekts entwickelten Brennstoffzellensysteme
auf den Prifstanden bei BMW. Um das Projektziel nicht zu geféahrden, arbeiteten die
Projektpartner einen Aufholplan zur Kompensation der Verzdgerungen aus und
beantragten beim Projekttrager eine 4-monatige Verlangerung der Projektlaufzeit von
urspringlich 24 auf 28 Monate, die genehmigt wurde. Da alle APs von den
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Verzogerungen betroffen waren, wurde die Projektverlangerung von allen Partnern

beantragt.

Das Arbeitspaket 8 war in folgende Unterarbeitspakete unterteilt:

Tabelle 1: Ubersicht tiber die Unterarbeitspakte in AP 8 und den zugehorigen Arbeitsinhalten

Arbeitspakete

Arbeitsinhalte

AP 8.1

Definition der Qualitatsmerkmale:

Die Qualitatsmerkmale eine Brennstoffzelle wurden in-situ mit diversen Tests
untersucht und zur Entwicklung der ex-situ Prifmethode herangezogen. Die
relevanten Testparameter wurden definiert und fir die ex-situ und in-situ
Testprotokolle verwendet.

AP 8.2

Materialauswahl ex-situ Charakterisierung:

Ex-situ-Charakterisierungsmethoden  fir  System-Materialien  wurden
entwickelt, um reale Fahrzeugbedingungen in einem beschleunigten
Stresstest zu simulieren. Die Tests missen dabei insbesondere zur
Bewertung von Materialien hinsichtlich des Emissionsverhaltens und der
Bestandigkeit im  Zusammenhang mit  den Belastungen im
Brennstoffzellensystem geeignet sein. Dabei mussen auch die
unterschiedlichen Zonen in der Brennstoffzelle mit den zugehérigen
unterschiedlichen Randbedingungen beriicksichtigt werden.

AP 8.3

MEA-Herstellung und Anforderungsprofil Analytik:

Ein Testprotokoll fur die Materialauswahl sollte verstanden und entwickelt
werden. Um die Degradationsraten der MEA zu reduzieren, missen die
Eigenschaften genau bekannt sein. Basierend auf diesen Erkenntnissen,
wurden die im Projekt verwendeten MEAs hergestellt.

AP 8.4

Einzelzellen und Abgleich zu ex-situ Materialemission:

Am ZBT wurde ein Teststand fir die Anforderungen der in-situ Messungen
konzipiert und aufgebaut. Mit den Prifkammern erfolgte dann die in-situ
Degradationsprufungen sowie die ex-situ Emissionsprifungen an der KIMW-
F.

AP 8.5

In-situ / Ex-situ Analytik:

Ubertragung der Ergebnisse der Single-Cell-Messungen auf
Langzeituntersuchungen an Short-Stacks unter identischen Prif- und
Versuchsdurchfihrungen sowie Abgleich beider Messkampagnen. Analyse
des Einflusses von Anionen, Kationen und organischen Verunreinigungen auf
die Abbaurate, unterstitzt durch eine Schadensanalyse der MEA. Die Post-
Mortem-Analyse der MEAs dient dazu, eine Korrelation zwischen ex-situ MEA-
Analytik und Materialemissionen sowie der in-situ Ermittlung der
Einflussfaktoren auf die Degradationsrate herzustellen.
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4. Wissenschaftlicher und technischer Stand zu Beginn
und Ende des Vorhabens

Zu Beginn des Vorhabens wurden versch. Brennstoffzellensysteme betrachtet und im
Vergleich mit diesen die Ziele des Projektes eingeordnet.

Im Folgenden werden die heute in  Serienproduktion  befindlichen
Brennstoffzellenfahrzeuge kurz vorgestellt [1] Alle drei Modelle haben das FCS im
Vorderwagen integriert und einen mehrteiligen Tank im Unterbodenbereich der
Fahrzeuge. Weder der Wirkungsgrad noch die Brennstoffzellen-Brutto- und
Nettoleistungen der FCS werden Ublicherweise von den Herstellern angegeben. Die
Systemleistungen kdnnen daher nur aus der Maximalleistung der Elektromotoren und
der Batteriegrof3e abgeschétzt werden. Sie liegen aber alle deutlich unter der in
diesem Projekt angestrebten Leistungsklasse. Zusammen mit den Umstéanden, dass
alle unten genannten Hersteller keinen Front- bzw. Allrad-Antrieb anbieten und die
japanischen Anbieter zudem Fahrzeuge mit ausschlie3lichem H2-Antrieb entwickelt
haben, kann davon ausgegangen werden, dass die volumetrischen Leistungsdichten
deutlich hinter den Zielen dieses Projekts liegen.

Die Ruckrechnung vom Verbrauch auf den FCS-Wirkungsgrad als Zielkriterium im
Projekt ist anders als bei der Antriebsleistung nahezu ausgeschlossen, da zu viele
Faktoren Einfluss darauf nehmen.

Auch gibt es unter den System- oder Modullieferanten im Automobilsektor bisher keine
kommerziellen Anbieter von FCS in der Leistungsklasse, die als Benchmark
herangezogen werden kénnten. Die unten aufgelisteten FCEV der OEM stehen daher
auch als Vergleich fir den Stand der Technik in der FCS-Entwicklung fiir automobile
Anwendungen.

Toyota Mirai Il

Die seit Anfang 2021 auch in Deutschland erhéltliche Toyota Mirai Il Limousine weist
einen Wasserstoffverbrauch von 0,75 L/100 km im internationalen WLTC-Zyklus auf
und erreicht mit seinen 5,6 kg Tankvolumen eine kalkulierte Reichweite von 750 km.

Die Maximalleistung des Brennstoffzellen-Stacks mit 330 Zellen ist mit 128 kW
angegeben, die Leistungsdichte desselben mit 5,4 kW/L. Es muss davon
ausgegangen werden, dass sich dieser Wert auf den Zellstapel ohne Gehause und
Verspanneinheit bezieht. Angaben zur FCS-Leistung werden nicht gemacht und
kénnen auch nicht sicher aus der Gesamtantriebsleistung des Fahrzeugs abgeleitet
werden. Aussagen zum Leistungsvolumen des Gesamtsystems als auch zur
Systemeffizienz sind daher nicht aus vero6ffentlichten Angaben ableitbar. Ein direkter
Vergleich mit den im Projekt FaeBS anvisierten Zielen ist daher nicht moglich.
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Daimler GLC F-CELL Plug-In-Hybrid

Im GLC F-Cell der Daimler AG erfolgt die Integration der Antriebskomponenten &hnlich
zu dem im vorliegenden Projekt entwickelten Konzept mit einer T-Tankanordnung fur
die Wasserstoffversorgung und einer Brennstoffzelle im Vorderwagen. Da es sich
hierbei allerdings um ein Plug-In Hybridfahrzeug handelt, weist das
Brennstoffzellensystem mit einer Leistung von 63 kW eine um fast 50% geringere
Leistung als die mit dem vorliegenden Projekt angestrebten Brennstoffzelle auf,
wodurch die Integration im Vorderwagen mit den leistungsschwacheren Komponenten
problemlos moglich ist. Auch die Gesamtantriebsleistung inklusive des grol3en
Hochvoltspeichers liegt mit 147 kW und einer maximalen Geschwindigkeit von ca. 160
km/h deutlich unter dem im Projekt angezielten Konzept.

Hyundai Nexo

Auch das aktuelle Brennstoffzellenfahrzeug von Hyundai besitzt eine im Vorderwagen
integrierte Brennstoffzelle, die allerdings lediglich eine Brennstoffzellenleistung von 95
kW aufweist. Wird eine Parasitarleistung der Komponenten von ca. 12 %
angenommen, resultiert daraus eine Brennstoffzellensystem-Leistung von etwa 84
kW, was deutlich unter den im Projekt angestrebten 125 kW liegt.

Brennstoffzellen Stack

Den Brennstoffzellen-Stack betreffend machen die meisten Hersteller nur wenige
konkrete Angaben o6ffentlich beziglich technischer Kennzahlen wie Leistungsdichte,
Zell-Pitch oder Betriebstemperaturen. Angekindigt wird fur die nachsten funf Jahre
z.B. von Great Wall Motors eine Leistungsdichte von 4.2 kW/| bei einer Nennleistung
von 150 kW. Es wird dabei ein Wirkungsgrad von > 60 % angestrebt und eine
Betriebstemperatur Gber 100 °C zugelassen (Quelle: Pressemitteilung Great Wall
Motor 2021).

Als gesicherten Stand der Technik kdnnen lediglich Daten aus Studien und 6ffentlich
geforderten Projekten herangezogen werden. Berichtet werden volumetrische
Leistungsdichten von 3,1 bis 4,8 kW/I. Eine solche Ubersicht wurde beispielsweise im
Rahmen von INSPIRE ver6ffentlicht. Abbildung 5 zeigt eine Ubersicht aus den
,Programme Review Days*, die von FCH-JU im November 2019 in Brissel veranstaltet
wurden.
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PROJECT PROGRESS/ACTIONS — Design Manufacture and Test Two @,
New Stack Designs >

< GEN 3.0
: o GEN 1.0 > )
Achievement to-date ST

25% 50% 75%
= INSPIRE stack power density target 1.5 W/cm? @ 0.6V

= SoA: Mirai 3.1 kW/L, autoStack-CORE 4.1 kW/L

* INSPIRE achieved 5.7 kwW/L (excluding housing) at
project end, 4.8 kW/L (including housing)

Abbildung 3: INSPIRE -Programm Review Days-, Brussels 19.11.2019

Bezlglich der Betriebstemperatur werden maximale Austrittstemperaturen von 80 °C
als Stand der Technik zitiert. Der gesteckte Zielwert einer Betriebstemperatur von tber
100 °C (105 °C) wird als Systemgrenze beschrieben, die nur mit intensiver MEA-
Entwicklung erreichbar scheint. Mit heutigen Materialien konnte die geforderte
Lebensdauer nicht erreicht werden [2]. Sonstige Stack-Eigenschaften wie
mechanische Betriebslasten, Crash-Lasten oder auch Zyklen-Effizienz sind nicht in
vergleichbarer Weise in der Literatur beschrieben, kénnen also nicht als Benchmark
herangezogen werden. Auf Europaischer Ebene sind im Rahmen des FCH-JU Ziele
definiert und kommuniziert worden, wie sie Abbildung 4 aufgelistet sind. Diese Werte
sind allerdings nicht direkt Ubertragbar auf die jeweilige spezifische Anwendung,
konnen aber eine sehr gute Orientierung liefern.
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- Fuel cell light duty vehicles (including cars)

International SoA
Target 2020 Target 2024 Target 2030
2017

Fuel cell system
1 . n 2,500 4,000 5,000 6,000 7,000

durability

, kg/100

2 Hydrogen consumplion o na 12 1.15 11 1
3 Availability % a5 o 93 99 =99
4 Mainienance EUR/km na 0.04 0.03 0.0z 0.01
5 Fuel cell system cost EURMCW 500 100 6o 50 40
& Areal power density Wiem?2 na 1.0 1.5 18 2.0
7 PGM loading Q/kW na 04 017 0.04 0.05
] Cell Volumetric powsr KWl na 5.0 7.3 23 100

Motes:

1. Durability of the fuel cell system until 10% power degradation. The typical vehicle lifetima requirement is 6,000-7, 000 h of operation.

2. Hydrogen corsumpiion for 100 km driven under real life operation using exclusively hydrogen feed.

3. Percent of time thal the vehicle is able to operate versus the overal time that it is intended to operale, assuming only FC related technical
issues.

4 Costs for spare parts and labour for the drivetrain maintenance per km traveled over the vehicle’s complete ifetime of 6.000 to 7.000 hours

5. Actual cost of the fuel cell system - excluding everheads and profits, assuming 100,000 systems#year as cost calculation basis.

6. Power per cell area @ 0.66\: Ratio of the operating power ofthe fuel cell to the active surface area of the fuel cell.

7. Oversll loading in Platinum Group Metals ai cathode + anede. (to be only used as guidance, not as a development target).

2. Power for single cell (cathode plate, MEA, anode plate) per unit volume, ref: Autostacle-cors Evo 2 dimensions: cell pitch 1.0 mm and cell area:
595 cm2

*for cost aspects, when relavant, the European SoA is indicated and |aballed with an asterisk

Abbildung 4: FCH-JU Stand der Technik (SoA) und Zielwerte fur Brennstoffzellen-Systeme (Quelle:
https://www.fch.europa.eu/soa-and-targets)

Werkstoffqualifikation:

Die anforderungsgerechte Entwicklung und Auswahl von Werkstoffen ist unverzichtbar
fur die Erreichung der Projektziele, wie Bauraumreduktion, thermische Stabilitét,
Korrosionsfestigkeit und damit Sicherheit Gber den gesamten Nutzungszyklus der
Kunden sicherzustellen. Aufgrund fehlender realitatsnaher Eignungsprifungen sowie
Definitionsliicken bei der Spezifizierung der Systemmaterialien werden aktuell haufig
nur auf Erfahrungswerten basierende Werkstoffe, wie z.B. Edelstdhle oder
Hochleistungskunststoffe eingesetzt, um die geforderte Lebensdauer der Systeme
sicher zu erreichen. Dies ist nicht kosteneffizient und muss zukinftig durch eine auf
Fakten beruhende Auswahl ersetzt werden.

Es gibt z.Z. verschiedene Ansadtze =zur Analyse und Qualifizierung von
Systemmaterialien. So wird zwischen ex-situ Analytik, z.B. Materialauslagerungen
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sowie GC-Analysen, und in-situ Untersuchungen, z.B. Infusion von Auswaschungen
oder Einleitung von Materialausgasungen in die Brennstoffzelle, unterschieden.

Bisher wurde das Thema wissenschaftlich in nur wenigen Veroéffentlichungen
beschrieben. Die Kontamination ausgehend von Kunststoffkomponenten in feuchten
Bedingungen wurde in einem Projekt des National Renewable Energy Laboratory
(NREL) [3,4] untersucht. Das Projekt des NREL befasste sich zwischen 2009 und 2016
mit der Kontamination von tber 60 Kunststoffmaterialien und deren Effekt auf die
Leistung und die Lebensdauer von PEMBZ-Systemen [5]. Wesentlicher Bestandteil
war dabei das Erstellen und Testen einer Kunststoff-auslauge Losung (KAL). Fir die
KAL wurden die Kunststoffe 1 bis 6 Wochen in deionisiertes Wasser (DIW) bei einer
Temperatur von 90 °C gelegt. Das Auswaschen von Kontaminationen aus den
Komponenten wurde Uber die Messungen der Leitfahigkeit, des pH-Werts und
Farbanderungen der KAL bestimmt. Aul3erdem wurde die KAL auf Riuckstande von
organischem Kohlenstoff mittels Gaschromatographie mit Massenspektrometrie-
Kopplung untersucht [6]. Um den Effekt der ausgewaschenen Kontaminationen auf die
BZ zu untersuchen, wurde die KAL wahrend einer Messung kathodenseitig injiziert und
der Spannungsverlauf der Testzelle in-situ ermittelt. Die ex-situ-Messungen konnten
hierbei nicht mit den in-situ Infusionstests in Einklang gebracht werden. Eine genaue
Betrachtung der Schadigungs-mechanismen mithilfe einer MEA-Analyse unter realen
Bedingungen (in-situ) hat nicht statt-gefunden. In diesem Projekt wurden nur Polymere
und Montagehilfsstoffe vermessen. Dabei hat sich gezeigt, dass der
Zellspannungsverlust nicht mit sinkenden Kunststoffmaterialkosten korreliert [7].

Neben der zeitlichen Koordination war die inhaltliche Zieletiberwachung essenziell fur
den Erfolg des Projekts. Um den qualitativen Projektfortschritt objektiv bewerten zu
konnen, wurden in jedem Arbeitspaket Leistungskennzahlen (KPI= Key Performance
Indicator) ausgewahlt und quantifiziert (Abbildung 5).
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Abbildung 5: Leistungskennzahlen (KPI, key performance indicator) der Arbeitspakte, Vergleich der

IST-Werte vor dem Projekt und der Zielwerte nach Ende des Projektes
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Die KPIs des Arbeitspaketes 8 — Werkstoffqualifikation - sind in Tabelle 2
zusammengefasst.

Tabelle 2: KPIs des Arbeitspaketes Werkstoffqualifikation

Ist-Wert Ziel-Wert

Lfd. Nr. KPI
K-Wert TRL K-Wert TRL

Quantifizierung der
KPI1 8.1  Emissionsgrenzwerte fiir 7 organische 0 2 7 5
Verunreinigungen

Quantifizierung der
KPI 8.2  Emissionsgrenzwerte fur 5 Kationen und 0 3 8 5
3 Anionen Verunreinigungen

Entwicklung einer schnellen ex-situ-

Methode fir die Materialauswahl 1000 h 3 50 h 5

KPI1 8.3

Entwicklung einer schnellen in-situ-

2 h h
Testmethode fir die Materialauswahl Lo 3 500 5

KPI 8.4

Entwicklung von in-situ-Testhardware
KPI18.5 einschlieBlich Prifkammer fir schnelle 2h 4 0,2h 6
und sichere Handhabung.

Die Bewertung des Standes nach dem Projekt in den Arbeitspaketen 1-7 wird in den
partnerspezifischen Abschlussberichten der anderen Partner sowie im Konsortialab-
schlussbericht beschrieben.

Die Entwicklung einer schnellen in-situ / ex-situ Methode zur Materialqualifizierung
wurde erfolgreich erreicht (KPI 8.3). Auch konnten mindestens 7 organische Verbin-
dungen (KP18.1), 5 Kationen und 3 Anionen (KP1 8.2) erfolgreich identifiziert und nach-
gewiesen werden. Dabei gelang auch quantitative Analyse, allerdings konnten noch
keine expliziten Emissionsgrenzwerte fur die detektierten Verunreinigungen identifi-
ziert und festgelegt werden. Die KPIs 8.4 und 8.5 wurden von BMW und ZBT bewertet.
Die in-situ Testmethode sowie eine spezielle Prifkammer wurden im Rahmen des Pro-
jektes entwickelt, aufgebaut, genutzt und evaluiert.

5. Zusammenarbeit mit anderen Stellen

Die Zusammenarbeit mit den Partnern im AP 8 — ZBT und BMW — war uber die
gesamte Projektlaufzeit sehr positiv. Es fanden monatliche Regelmeetings zur
Abstimmung statt und auch kurzfristige Absprachen und bilaterale Meetings trugen
zum Projektfortschritt bei.
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Die Zusammenarbeit mit dem Analyselabor Dr. Filling, welches die Analyse der
Elektrolytldsungen tbernahm, war sehr gut. Es fand ein intensiver Austausch zwischen
KIMW-F und dem Analyselabor Dr. Filling statt, um eine effiziente Analyse der Proben
zu ermoglichen.
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I EINGEHENDE DARSTELLUNG

1. Verwendung der Zuwendung und Darstellung der
erzielten Ergebnisse im Einzelnen

Nachfolgend wird nur auf die im Projekt geleisteten Arbeiten und Ergebnisse aus AP
8 und dabei spezifisch auf die Arbeiten der KIMW-F eingegangen. Die Arbeiten der
anderen Konsortialpartnern sind in den partnerspezifischen Berichten dieser Partner
sowie im Konsortialabschlussbericht zu finden.

Die KIMW-F bearbeitet Aufgaben im Arbeitspaket 8 in enger Abstimmung mit BMW
und ZBT. Kernaufgabe dieses Arbeitspakets ist die Charakterisierung von polymeren
Werkstoffen, die seitens des Konsortialfhrers BMW vorausgewahlt wurden, durch
Bestimmung emittierter gasférmiger Verbindungen, so genannter VOC (Volatile
Organic Compounds) mittels GC/MS sowie durch Analyse von Extrakten in
vordefinierten Prufflissigkeiten gemaf einer Arbeitsanweisung von BMW (AA 0795-
2:2021).

AP 8 Gesamtziele

Im Einzelnen sind mit dem Arbeitspaket die folgenden Teilziele verbunden:

e Entwicklung einer Prufmethode fiir den Einsatz von Materialien im gesamten
Brennstoffzellensystem unter realen Bedingungen und Berticksichtigung des wirt-
schaftlichen Nutzens.

e Ermittlung und Unterscheidung der Wirkung von ionischen und organischen Ver-
unreinigungen auf die Degradationsrate, um die Schadensmechanismen besser zu
verstehen.

e Quantifizierung der Emissionsgrenzwerte fir mindestens 7 organische Verunreini-
gungen.

e Quantifizierung der Emissionsgrenzwerte fiir 5 kationische und 3 anionische Ver-
unreinigungen

¢ Entwicklung schneller ex-situ- und in-situ-Methoden fur die Materialauswahl.

e Entwicklung von in-situ-Testhardware einschlie3lich Prifkammer fur eine schnelle,
reproduzierbare und sichere Handhabung.

e Untersuchung der mutmaRlichen Korrelation und Ubertragbarkeit von ex- und in-
situ- Verfahren.
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AP 8.1 — Definition der Qualitatsmerkmale

Die Qualitatsmerkmale einer Brennstoffzelle wurden in-situ mit folgenden Tests
untersucht und fir die Entwicklung einer Prifmethode verwendet.

¢ DCR (Messung des elektrischen Widerstandes)

o Leak check (Leckage-Test)

e OCV - Fall Off,

e H2crossover.

e U-i Kennlinien

e Analog zu den BMW U-i Kennlinien wurden die BMW-Betriebspunkte fur die TP-
50 Ubernommen. Die Details sind der folgenden Tabelle zu entnehmen:

Tabelle 3: Ubersicht der BMW-Betriebspunkte fiir das in-situ Priifprotokoll

Betriebspunkte BMW

Betriebspunkt 5 3 4 1 2
Zelltemperatur in °C 90 62 56
Taupunkt A/K in °C 65 45

Gas A/K Hz / Luft

Druck A/K in bar 2/1,85 2/1,75 1,9/1,55 1,48/1
Stochiometrie A/K 1,25/1,4 1,38/1,6 | 1,33/1,6
Strom in A/lcm? 0,55 2 2,5 2 0,1

Zur Korrelation der Prifstands-Bedingungen (in-situ) mit den Auslagerungsversuchen
bzw. der Emissionsanalytik wurde das Prufprotokoll (TP-50 Format) weiterentwickelt.
Neben der Einfihrung eines konstanten Betriebspunktes (Korrelation zu GC-MS
Messungen, MS 8.6) wurde ein Regenerationszyklus definiert (Differenzierung von
reversiblen und irreversiblen Degradationsanteilen). Erganzend fand eine Integration
des adaptierten Befeuchtungskonzepts gemald VHB in den Prufablauf statt. Die
Resultate des weiterentwickelten Prifprotokolls sind fir Identifikation der
Degradationsmechanismen (MS 8.8) essenziell.

In weiterer Folge wurde eine beschleunigter Stress- bzw. Auslagerungstest mit den
funf definierten Werkstoffen durchgefuhrt, wobei dieser Auslagerungstest
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Parametervariationen  (Temperatur, pH-Wert, = Konzentration) und eine
Charakterisierung der Werkstoffe gemalf3 Probenplan erfolgte.

Tabelle 4: Versuchsmatrix fir die Auslagerungstests

80°C 95°C
Medium 1 5 7 8
3.0
pH 41 X X X X
5.0
3 X
NaF
(ppm) 10
30 X X X
NaCl 3
(ppm) 10 X X X X

Das Ergebnis dieses Unterkapitels ist die Definition von Testbedingungen flr in-situ-
Brennstoffzellen Tests, ex-situ-Auslagerungen und GC-MS-Tests. Die definierten
Testbedingungen werden als Eingaben fur die Versuchsplanung sowie fur die Kon-
struktion der bendtigten Prufstande und Kammern sowie die Einstellung der fiir den
AP.8.2 bis AP8.5 erforderlichen Prifgeréate verwendet.

Die Testbedingungen fir die in-situ Brennstoffzellentests wurden eindeutig definiert
und die ex-situ Auslagerungstestbedingungen wurde in Form einer Matrix den Projekt-
partnern in AP 8.2 bis AP 8.5 zur Verfugung gestellt.

GC-MS Testbedingungen wurden von KIMW festgelegt und tber die weitere Projekt-
laufzeit nicht geandert.

Die Betriebsbedingungen der Priifkammer, die parallel zu den Teststandversuchen der
Ermittlung emittierter Substanzen dienen sollte, wurden in Kooperation mit ZBT und
BMW festgelegt. Hierbei wurden insbesondere diejenigen Parameter diskutiert, die
zwar im Sinne einer moglichst realistischen Simulation realer Belastungsfélle
einerseits, im Sinne maximaler Nachweisfahigkeit des analytischen Systems
andererseits ausgelegt werden mussen. Wahrend beispielsweise im Teststand
Flussraten von Uber 1000 sccm die Regel sind, wird bei der Beladung von
Thermodesorptionsréhrchen in der Regel im Bereich zweistelliger sccm-Werte
gearbeitet, um Substanzdurchbriiche zu vermeiden. Je nach Substanz wird bei einigen
hundert sccm nicht mehr quantitativ adsorbiert, des Weiteren ist bei héheren
Flussraten mit einer Druckerh6hung im System zu rechnen, der die Prifbedingungen
ebenfalls verandert. Final wurde mit einer Gasflussrate von 75-80 sccm durchgefihrt.
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Von einer geregelten Zufuhrung von Luftfeuchte wurde abgesehen. Diese ist zwar
technisch mdoglich, aber fur die gaschromatographischer Untersuchungen
kontraproduktiv. Feuchtigkeitsspuren belasten die Trennsdule und beeintrachtigen das
erreichbare Trennvermodgen. Eine Anbieterrecherche ergab, dass ein geeignetes
System bei ca. 17.000 € Investitionskosten anzusiedeln ist. Das
Kosten/Nutzenverhéltnis wurde bei allen Partnern als hinreichend ungunstig
angesehen, um auf die Befeuchtungsoption zu verzichten.

Da das primare Ziel der begleitenden Analysen die Identifizierung potenzieller
Katalysatorgifte darstellt und hierzu eher die Nachweisfahigkeit Prioritat vor der
maoglichst exakten Nachstellung hat, wurde daher ein Konzept entworfen, welches
ohne die Zudosierung von Wasser auskommt. Des Weiteren sollten die in der
Prufkammer zur Anwendung kommenden Flussraten eher dazu ausgelegt sein, eine
moglichst quantitative Erfassung der emittierten Stoffe zu gewéhrleisten. Aus diesem
Grund wurden die Bedingungen in der Prafkammer nicht 1:1 an die
Versuchsparameter aus dem in-situ-Prifstand am ZBT angepasst, sondern so
gewahlt, dass eine optimale Anreicherung und Identifizierung der freigesetzten
Kontaminanten mdglich werden. Um eine zeitaufgeldste Quantifizierung der
Stoffabgabe zu realisieren, wurde beim Setup der Prifkammer die Mdglichkeit eines
fliegenden Wechsels von Desorptionsrohrchen bericksichtigt. Hierbei wird Gber einen
Dreiwegehahn jeweils eines von zwei Desorptionsrohrchen bedient. Ein
Seitenausgang mit einem Schwebekdrper-Durchflussmesser verhindert den Aufbau
eines Uberdrucks im System und erlaubt zudem eine indirekte Bestimmung des
Gasflusses durch das Réhrchen (Abbildung 6).
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e

Abbildung 6: Schematische Darstellung der Probennahme mit Thermodesorptionsrohrchen (1,2), die
im laufenden Betrieb gewechselt und im Wechsel angesteuert werden kénnen.

Auch die GC-MS Analyse wurde fur die optimale Detektion der Kontaminanten ange-
passt. Die Bestimmung der Emissionszeit von Kontaminanten aus den Temperatur-
desorptionsrohrchen wurde in der GC-MS untersucht mit dem Ziel eine standardisierte
Methode fur die nachfolgenden Messungen der Probekérper-begasten Temperatur-
desorptionsrohrchen festzulegen. Dabei wurden Zeiten von 0-240 Minten bei einer
Temperatur von 120 °C mit dem Material PPS untersucht die Gesamtemission unter-
sucht.
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Tabelle 5: Bestimmung der Desorptionszeiten mit PPS und Anteil am max. TIC-Wert

Desorptionszeit (min) Anteil max. TIC
0 0%

30 58%

60 68%

120 81%

180 89%

240 95%

Es konnte gezeigt werden, dass zu Beginn die Desorption schnell erfolgt und dass mit
steigender Desorptionszeit die Geschwindigkeit der Desorption abnimmt. Dartber hin-
aus wird deutlich, dass bereits nach 30 Minuten Desorptionszeit 58 % der Desorption
erfolgt ist, sodass entschieden wurde, die Desorptionszeit fur die Nachfolgeversuche
bei 30 Minuten zu belassen. Mit dieser Einstellung kann eine akzeptable Zeitausbeute
im Vergleich zum Informationsgewinn bei héheren Desorptionszeiten erzielt werden.

Fur die ex-situ Auslagerungstest wurden ebenfalls die Prifbedingungen und zu
verwendeten Prifkérper, Probenbehalter und die Untersuchung auf die
Kontaminanten festgelegt. Dabei wurde sich an der Vorschrift von BMW (AA 0795-2)
orientiert. Es wurden PTFE-Druckbehélter mit einem Volumen von 100 ml verwendet
(Abbildung 7). Es kamen Normprobekérper von Typ 5A fur die Tests der Polymertypen
zum Einsatz. Damit bis zu den eigentlichen Versuchen keine vorzeitige Abgabe von
flichtigen Verbindungen zu beklagen ist, wurden alle Probekdrper in verschweif3ten,
gasdichten Aluminiumtaschen von BMW an die KIMW-F geliefert. Zudem wurden die
Proben stets mit Handschuhen gehandhabit.
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Abbildung 7: PTFE-Druckbehélter zur Auslagerung der Normprobekérper in spezifischen Einlage-
rungsmedien

Die Versuche sahen vor, dass die zu qualifizierenden Materialien in neun
verschiedenen Kombinationen von wassrigen Medien und Lagerbedingungen (Tabelle
4) gelagert und der Extrakt im Anschluss mit geeigneten Methoden auf extrahierte
Stoffe hin analysiert wird. Die damit verbundenen Analysen wurden im Unterauftrag
bei einem geeignet ausgestatteten Partnerlabor (Chem. Laboratorium Dr. Rainer
Falling, Remscheid) mittels u. a. ICP-OES und lonenchromatographie vorgenommen.
Dabei mussten die Auslagerungen in enger zeitlicher Absprache mit dem externen
Labor erfolgen, um die Prifbedingungen hinsichtlich Lagerdauer, Abkihlzeiten und
Probekorperentnahme einzuhalten. Die Autoklaven wurden zwecks eindeutiger
Zuordnung mittels Schlagzahlen dreistellig nummeriert und jeweils strikt einem
bestimmten Prifmedium gewidmet.

Zur Kontrolle der verwendeten Prifmedien vor der Einlagerung kam ein pH-Meter zum
Einsatz. In der BMW-Vorschrift AA 0795 sind fir die Oberflache eines solchen
Probekorpers 32,24 cm? angegeben; das Verhéltnis von Probekorperoberflache zum
eingegebenen Volumen des Prifmediums sollte 0,4 cm?/ml betragen. Hieraus ergibt
sich ein Volumen des Prifmediums von 80,6 ml fir zwei Probekdrper.
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b, | by ]

Abbildung 8: Form des verwendeten Probekdrpers Typ 5A; 13=75 mm, b2=12,5 mm, die Dicke betragt
2mm

Um Verwechslungen zu vermeiden und dem externen Labor auch ohne
Detailkenntnisse des kompletten Priufplans zu erlauben, die Analyseergebnisse
eindeutig zuzuordnen, wurden die jeweiligen Proben auf eindeutige Weise kodiert. Der
Code beinhaltet Informationen Uber das jeweilige Prifmedium (1-9), das Material der
Probekorper und die Autoklaven-ID, die aus der dreistelligen Nummerierung besteht.

Der Extrakt wurde nach der Lagerung hinsichtlich der nachfolgenden Parameter
zweistufig untersucht:

- Stufe 1:
o Bestimmung der Leitfahigkeit und des pH-Werts

o Bestimmung von Summenparameter fur Stickstoffverbindungen (Total
Nitrogen bound / TNb), Kohlenstoffverbindungen (Total Organic Carbon,
TOC)

o Bestimmung diverser Elemente (CI-, Br, I', Al, Sb, Ba, B, Ca, Fe, Cr, K,
Co, Cu, Mg, Mn, Mo, Ni, Pges., Si, Sr, Ti, V, Zn, Sn, Zr)

- Stufe 2, sofern der entsprechende Summenparameter oberhalb der jeweiligen
Bestimmungsgrenze liegt:

o Detailuntersuchung stickstoffhaltiger Verbindungen (NH**, NO?, NO?%)
o Quantifizierung organischer Saurereste (Formiat, Acetat, Propionat)
o Bestimmung adsorbierbarer organisch gebundener Halogene (AOX)

Grundlage der Prozedur ist die Versuchsvorschrift bzw. Arbeitsanweisung AA
0795:2020 06 der BMW Group. Im Rahmen des Projektes FaeBS wurden die in
nachfolgender Ubersicht gelisteten Auslagerungen geplant. Dabei wurden die in
Tabelle 6 angegebenen Materialtypen bertcksichtigt, von denen zundchst nur PPS
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und PA-66GF30 allen Bedingungen ausgesetzt werden und die Ubrigen drei
Materialien in einem zweiten Untersuchungsschritt mit den drei Versuchsbedingungen
vorgenommen wurden, die in der ersten Runde die aufschlussreichsten Ergebnisse
erbracht haben (im Sinne einer maximalen Extraktion). In Tabelle 7 sind die
Kombinationen aus Prifmedien und -bedingungen angegeben, die bei den 16-
stindigen Auslagerungen zum Einsatz kamen. Nach den ersten grundlegenden
Versuchen wurden dann noch Langzeitauslagerungen mit den extremen
Prufbedingungen (PM8) durchgefihrt.

Tabelle 6: Verwendete Prufmaterialien

Grundmaterial Handelsbezeichnung Hersteller
(Sorte) (Typ)
o e e Torelina A900 B1 Toray

Kodierung: PPS

Polyphenylensulfid,
40% Glasfasern Torelina A604CX1B Toray
Kodierung PPS-GF40

Polypropylen,
30% Glasfasern Fibremod GB311U Borealis
Kodierung PP-GF30

Polyamid 6,
30% Glasfasern Durethan BKV30H3.0 Lanxess
Kodierung PA6-GF30

Polyamid 6.6,
30% Glasfasern Ultramid ASBEG6EQ BASF
Kodierung PA66-GF30
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Tabelle 7: Prifmedien zur Auslagerung

PM Temp. pH-Wert [NaF] [NaCl]
[°C] (soll) [mg/l] [mg/l]

1 80 4,1 30 10

2 80 3,0 30 10

3 80 5,0 30 10

4 80 4,1 10 10

5 80 4,1 3 10

6 80 4,1 30 3

7 95 4,1 30 10

8 105 4,1 30 10

9

(nur far PP GF 30 | 105 3,0 30 0

verwendet)

Die Proben wurden jeweils direkt nach den Lagerungen persoénlich Gberbracht. Dazu
wurde zwischen den Partnern festgelegt, dass die Lagerperiode mit Entnahme der
Probekorper endet. Da die AA 0795 keine Aussagen Uber Abkthlzeiten macht, wurde
vereinbart, dass die Proben wahrend des Transfers zum externen Labor (ca. 45 min)
in den Autoklaven verbleiben, wahrend diese allmahlich abkihlen und beim Eintreffen
anndhernd Raumtemperatur erreicht haben. Im externen Labor wurden einige ml der
Probeflissigkeit fur Teilanalysen abgegossen und die oberen Enden der Probekorper
auf diese Weise flr die Entnahme mit einer Pinzette zuganglich gemacht. Auf diese
Weise wird das Risiko einer Einschleppung von Kontaminationen minimiert.

Um zu gewahrleisten, dass die Autoklavenbehalter frei von Kontaminationen sind und
nur die Kontaminationen, die aus dem Probekérpern in die Elektrolytldsungen
gelangen, detektiert werden, wurden die Behalter vor jeder Einlagerung einer
definierten Reinigungsprozedur unterzogen und vor den Versuchen durch das
Priflabor freigetestet.

Die Testbedingungen fir die Emissions- und Auslagerungsversuche wurden festgelegt
und durch erste Auslagerungstest die gepriften Materialien verglichen. Der
Meilenstein MS 8.3 wurde erfillt.
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AP8.2 — Materialauswahl und ex-situ Charakterisierung

Ziel dieses Arbeitspakets ist es, ex-situ-Charakterisierungsmethoden fur System-
Materialien zu entwickeln, die reale Fahrzeugbedingungen in einem beschleunigten
Stresstest simulieren. Die Tests mussen dabei insbesondere zur Bewertung von
Materialien hinsichtlich des Emissionsverhaltens und der Bestandigkeit im
Zusammenhang mit den Belastungen im Brennstoffzellensystem geeignet sein. Die
Brennstoffzellensysteme bestehen aus verschiedenen Zonen mit unterschiedlichen
Betriebsbedingungen. Beispielsweise sind Komponenten am Auslass des
Brennstoffzellenstapels sehr hohen Temperaturen und Feuchtigkeit bis hin zu
flussigem Wasser ausgesetzt. Dabei treten unter bestimmten Betriebsbedingungen
auch niedrige pH-Werte auf. Im Gegensatz dazu sind Teile am Einlass des
Brennstoffzellensystems - vor dem Luftbefeuchter - nur trockener Luft oder trockenem
H2 ausgesetzt, wobei die Temperatur in Abhéangigkeit vom Betriebszustand vatriiert.
Aufgrund  der  Vielzahl unterschiedlicher  Betriebsbedingungen  mussen
Materialauswahlverfahren entwickelt werden, die in verkirzter Zeit das Lastenkollektiv,
dem die Materialien des Brennstoffzellensystems im Realbetrieb ausgesetzt sind,
wiedergeben. Die Testarten missen dabei auch den Aggregatzustand der auf die
Materialien einwirkenden Phasen beriicksichtigen. Demnach sind Tests notwendig,
welche das Verhalten der Materialien bei Einwirkung von Produktwasser-ahnlichen
Losungen (fest/flissig-System z.B. am Stack-Auslass) sowie Einwirkung von
(befeuchtetem) H2 oder Luft (Fest/Gas-System) untersuchen. Bezuglich des
Emissionsverhaltens liefert ein Test an der Grenzflache fest/gasformig insbesondere
Informationen zu flichtigen organischen Verbindungen, wohingegen bei einer
Einlagerung in Flussigkeit insbesondere Informationen zur Auswaschung ionogener
Substanzen erhalten werden.

Um die in-situ-Versuche am ZBT nachzubilden, wurde der Temperaturbereich der dort
mit BMW vereinbarten Betriebsphasen ins Auge gefasst. Da es mit der VDA 278 im
Automotivebereich bereits einen Industriestandard gibt, der einen vergleichbaren
Temperaturbereich fir die Emissionsmessung bei Materialien aus dem Kfz-
Innenbereich abdeckt [8], konnten einige Parameter der Experimente wie z.B. die
Abfolge der Schaltpunkte der Probenaufgabe, Temperaturgradienten zum Spilen der
Saule, Betriebspunkte des Kaltaufgabesystems, schon im Vorfeld gut eingegrenzt
werden. Ein typisches Experiment ist in nachfolgender Abbildung 9 nachgezeichnet.
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Abbildung 9: Temperaturprogramm fiir die Emissionstests

Zur Verfolgung der Optimierungsschritte kamen zuné&chst Granulatproben aus dem
hauseigenen Technikum, danach Proben der ausgewahlten Materialtypen zum
Einsatz. Die Einwaage von 15-35 mg (was der Masse eines durchschnittlichen
Granulatkorns entspricht) erschien aufgrund der wegfallenden Préparation nicht nur
bequem, sondern bot auch eine gute Balance zwischen Nachweisempfindlichkeit und
Trennungsschérfe.

Die Granulatproben wurden unter unterschiedlichen Prufbedingungen gemessen, um
die Abhangigkeit der Nachweisempfindlichkeit von diesen zu klaren. Dabei wurde sich
an den Betriebspunkten aus den in-situ-Tests orientiert, die in 10 °C-Schritten variiert
wurden. In der nachfolgenden Tabelle sind die Variationen exemplarisch fur die
Grenztemperaturen der Desorption 90 °C und 120 °C fir aquivalente Proben aus
Granulatkérnern und Typ 5A-Probekdrpern aufgefuhrt und die Substanz mit dem
intensivsten Signal angegeben.

Die Chromatogramme der einbezogenen Materialien weisen zahlreiche Einzelpeaks
auf, die sich bei Sortierung nach Intensitat anhand des TIC-Signals (TIC = Total lon
Count) des Quadrupol-MS, sukzessive mit dem Untergrundrauschen vereinigen. Fir
die intensivsten 5-10 Signale erfolgte jeweils eine Identifizierung. Hierbei wurde auch
eine erste Einstufung vorgenommen, ob es sich um Verbindungen handelt, die
aufgrund des Werkstoffs zu erwarten sind. Die Alternativen wéren, dass Substanzen
auftreten, die eine Materialbelastung im Spritzgie3prozess indizieren, was bei der
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spateren Analyse der Tauglichkeit der Materialien durchaus von Interesse ist.
Kontaminationen, die im Zuge der Verarbeitung, Lagerung oder Transport von
Rohstoff oder Probekdrper eingetragen worden sein kdnnten, sollten aul3erdem sicher
erkannt werden und in der finalen Betrachtung ungewichtet bleiben.

Tabelle 8: Emissionsintensitaten und intensivste Peaks flur zwei Desorptionstemperaturen und alle
einbezogenen Werkstoffe in Form von Granulatproben und verarbeitetem Material

Probe Typ Tpes Gesamt- Intensivster Zuordnung
[°C] emission Peak
[TIC] [TIC]

PAG66GF30 Gr 90 3340880 749086 @ (3R)-3-Phenyl-2,3-dihydro-
1H-isoindol-1-on

PAG66GF30 Gr 120 84391686 51272695 | 1,8-Diazacyclotetradecan-
2,7-dion

PAG66GF30 5A 120 150775259 140786233 | 1,8-Diazacyclotetradecan-
2,7-dion

PA6GF30 Gr 90 11264844 9987416 | e-Caprolactam

PA6GF30 Gr 120 68955746 40189516 e-Caprolactam

PA6GF30 5A 120 186783560 148441228 | e-Caprolactam

PPGF30 Gr 90 146256430 28422896 7,9-Di-tert-butyl-1-
oxaspiro(4,5)deca-6,9-
dien-2,8-dion

PPGF30 Gr 120 | 333591374 64802820 @ 7,9-Di-tert-butyl-1-
oxaspiro(4,5)deca-6,9-
dien-2,8-dion

PPGF30 5A 120 333858977 70070173 7,9-Di-tert-butyl-1-
oxaspiro(4,5)deca-6,9-
dien-2,8-dion

PPS Gr 90 1936439 383749 | 2(3H)-Furanone, dihydro-

PPS Gr 120 11917979 3420691 2-Pyrrolidinone, 1-methyl-

PPS 5A 120 20600144 5067137 @ 2-Pyrrolidinone, 1-methyl-

PPSGF30 Gr 90 2405961 484338 = 2(3H)-Furanone, dihydro-
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Probe Typ Tpes Gesamt- Intensivster Zuordnung
[°C] emission Peak
[TIC] [TIC]
PPSGF30 Gr 120 104201079 46773305 | n-Hexadecanoic acid
PPSGF30 BA 120 27602470 10171456 2(3H)-Furanone, dihydro-

Typbezeichnungen: Gr=Granulat, 5A=Probekdrper Typ 5A | Toes: Desorptionstemperatur (Injektortem-
peratur inAbbildung 9) | TIC: Total lon Count, aufgenommen mit dem Quadrupol-MS, proportional
zur Substanzmenge. Die Werte sind innerhalb des Messsystems miteinander vergleichbar.

Bei den meisten dort angegebenen Substanzen handelt es sich um plausible
Bestandteile der jeweiligen Werkstoffe, jedoch konnten nicht alle der gefundenen
Substanzen eine abschliel3ende Begriindung fir ihre Gegenwart gefunden werden,
wie z.B. das im Fall von PA66-GF30 nachgewiesene 3-Phenyl-2,3-dihydroisoindol-1-
on (CAS-Nummer 835-18-7). Bei dem ebenfalls in diesem Material dort gefundenen
1,8-Diazacyclotetradecan-2,7-dion handelt es sich um ein so genanntes cyclisches
Oligomer, das als Nebenprodukt der Synthese anfallt und weitestgehend im Zuge der
Aufarbeitung ausgewaschen werden sollte. Ahnliches gilt fir das im PA6-GF30
dominierende e-Caprolactam, welches gleichzeitig Monomer und
Syntheseausgangsprodukt dieses Polyamids darstellt. In PP-GF30 findet man als
Substanz mit dem intensivsten Signal 7,9-Di-tert-butyl-1-oxaspiro[4,5]deca-6,9-dien-
2,8-dion (CAS 82304-66-3). Die chemische Struktur des Molekils zeigt eine
Verwandtschaft mit Radikalfangern wie BHT, die als primére Antioxidantien eingesetzt
werden, jedoch wird in mindestens einer Literaturquelle angegeben, dass es sich um
eine Verunreinigung eines tatsachlich industriell eingesetzten Stabilisators mit dem
Handelsnamen Irganox 1098 handelt [9]. Bei der spateren Degradationsanalyse ist
besonderes Augenmerk auf organische Verbindungen zu legen, die inhibierendes
Potential besitzen, da sie die katalysierte Reaktion von Sauerstoff und Wasserstoff
unterbinden oder verzégern kdnnen. Spatestens wenn eine Korrelation zwischen dem
Auftreten einer solchen Substanz und einem Leistungsabfall der Brennstoffzellen in
den Tests des ZBT aufgezeigt werden kann, sind auch quantifizierende
Untersuchungen, verbunden mit aufwendigen Kalibrierreihen, unerlasslich. Die vom
GC/MS-System ausgegebenen TIC-Signale ohne Kalibrierung keinen realen
Konzentrationswerten in den untersuchten Proben zugeordnet werden.
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Um zu gewabhrleisten, dass die Probekorper in der Medienlagerung im Autoklaven
wahrend der Auslagerung permanent Kontakt zum Prifmedium haben und nicht
aneinander haften, wurde ein Probenhalter konzipiert und im Rahmen des
Arbeitspakets bei der KIMW-F aus einer PTFE-Platte mit 10 mm Dicke angefertigt. Die
MalRe der Probenhalter sind nachfolgender Abbildung 10 zu entnehmen. Die in der
Abbildung rot markierten Segmente wurden von den kreisrunden Probenhaltern
abgetrennt, um erstens einen Flussigkeitsaustausch mit dem Volumen unterhalb der
Halter zu gewahrleisten, und zweitens, um das Entnehmen der Probenhalter zu
erleichtern.

30 mm 2,0 mm
H H H

0"

RALE ©Tosm
—

' ) 30 mm
600 mm

600 mm

Abbildung 10: Herstellung der Probenhalter aus PTFE

Abbildung 11: gefertigte Probekorper aus PTFE
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80,6 ml
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— 3,05 cm —

Abbildung 12: Probenkdrperhalter aus PTFE

Um Sicherheit Uber die Herkunft der zu erwartenden Kontaminationen zu haben, wur-
den alle verwendeten Behélter zunéchst einer ersten Blindanalyse hinsichtlich aller
relevanten Spezies unterzogen.

Um die GC-MS Analysebedingungen zu entwickeln und einen reproduzierbaren Ana-
lyseprozess aufzubauen sowie den Einfluss der Testbedingungen auf die Emissions-
rate der Verunreinigungen zu verstehen, wurden Versuchsreichen unter Parameterva-
riation durchgefiihrt. Gleiches erfolgte auch fur die Auslagerungstests und die Elution
der Verunreinigungen in den die Probe umgebenden Elektrolyten.

Es konnte folgendes festgestellt werden: Zu Beginn der Emission findet bei allen un-
tersuchten Proben ein starkerer Austrag von Kontaminanten in die Gasphase statt, der
im Verlauf der Untersuchungszeit geringer wird. Bei hoheren Versuchsbedingungen
findet auch eine starkere Emission statt. Auch bei der Elution kann zu Beginn ein star-
kerer Austrag an Kontaminanten festgestellt werden, der sich im zeitlichen Verlauf ab-
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schwacht. Die Menge der detektierten Kontaminanten ist abh&angig von der Tempera-
tur und dem pH-Wert im Elektrolyten — eine héhere Elutionsrate konnte bei hoherer
Temperatur und bei niedrigerem pH-Wert ermittelt werden.

PA6 Langzeitversuche pH 4 105 °C

350
300
250
200

150

Elution [mg/L]

100
50

0 — — —

1 (pH3 1 (pH4 1 3 11 21
80°C) 80°C)

Zeit [d]

TOC [mg/L] TNb [mg/L] mAI [mg/L] Ca [mg/L] Si [mg/L]

Abbildung 13: exemplarisch die Elution diverser Kontaminanten in der Elution am Beispiel einer PA6-
GF30 Probe bei unterschiedlichen Temperaturen, pH-Werten und in Abhéangigkeit der Auslage-
rungszeit.

Um sichere und reproduzierbare Werte fur die Kontaminationen aus den Auslagerun-
gen zu erhalten, wurde in einem ersten Schritt die Sauberkeit der Behalter, Proben-
halter und Chemikalien nachgewiesen. Hierzu wurden die Behalter einer mehrfachen
Reinigungsprozedur mit definierten Medien und zwischenzeitlichem Ausheizen unter-
zogen und anschlie3end bei Labor Filling einer Freitestung unterworfen. Bei dieser
erfolgte die Analyse der Prifmedien gemafd der AA 0795-2 nach 16 h Lagerung bei
80, 95 und 105°C. Im zweiten Schritt erfolgte das Ansetzen der Stammlésungen nach
Prufvorschrift fir die Auslagerung bei den festgelegten Temperaturen. Im dritten
Schritt wurden die verschiedenen Prifkérper in den verschiedenen Medien Uber die
festgelegte Zeit in den Behaltern bei definierter Temperatur ausgelagert und anschlie-
Rend die Medien auf Kontaminanten im Labor Fulling untersucht.

Die Versuche wurden mit den in Tabelle 4 und Tabelle 7 aufgelisteten Prifparametern
unter Variation von pH-Wert, Elektrolytkonzentration und Auslagerungstemperatur
durchgefuhrt. Insgesamt wurden 23 Auftrage im Labor Fulling realisiert und mehr als
245 Einzelexperimente ausgewertet. Die Ergebnisse fuhrten dann auch zu der Ent-
scheidung, welche Proben unter welchen Versuchsbedingungen einem Langzeitaus-
lagerungstest unterzogen werden sollten.
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Neben den in Tabelle 6 aufgefihrten Materialien kamen gegen Ende der Projektlauf-
zeit auch noch die stabilisierten Materialien PA 6T/61-GF30 und PA9-GF35 von BASF
zum Einsatz, um den Einfluss der Stabilisierung auf die pH-Wert Anderung des Elekt-
rolyten und die Quantitat der Austragungen aus dem Material zu analysieren.

Tabelle 9: Zusétzlich untersuchte stabilisierte Polymertypen

Ultramid® Polyamid Chemischer Aufbau Schmelztemperatur [°C]
Advanced PA9T GF35 Basis Nonandiamin, 300

N4HG7 LS Terephthalsaure

Advanced PAGT/6I Basis Hexamethylendiamin, 325

T1000HG7 GF35 Terephthalsaure, Isophthalsaure

LS

Alle Materialien wurden hinsichtlich TOC, TNb und der Abgabe versch. Elemente (laut
Stufe 1) untersucht.

- Stufe 1:
o Bestimmung der Leitfahigkeit und des pH-Werts

o Bestimmung von Summenparameter fur Stickstoffverbindungen (Total
Nitrogen bound / TNb), Kohlenstoffverbindungen (Total Organic Carbon,
TOC)

o Bestimmung diverser Elemente (CI, Br, I, Al, Sb, Ba, B, Ca, Fe, Cr, K,
Co, Cu, Mg, Mn, Mo, Ni, Pges., Si, Sr, Ti, V, Zn, Sn, Zr)

Die Materialien mit messbaren TOC- und TNb-Werten wurden in einer zweiten Stufe
(neuerliche Auslagerung) auf Anionen und weitere Verbindungen (Stufe 2) untersucht.

- Stufe 2, sofern der entsprechende Summenparameter oberhalb der jeweiligen
Bestimmungsgrenze liegt:

o Detailuntersuchung stickstoffhaltiger Verbindungen (NH**, NO%, NO%)
o Quantifizierung organischer Saurereste (Formiat, Acetat, Propionat)
o Bestimmung adsorbierbarer organisch gebundener Halogene (AOX)

Da keine Anionen nachgewiesen werden konnten, wurden diese in den weiteren Un-
tersuchungen nicht mehr beriicksichtigt.

Die Auslagerungsbedingungen konnten standardisiert und reproduzierbar angewen-
det werden. Der Meilenstein MS 8.5 wurde somit erfullt.
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Die Untersuchungen der Elektrolyten nach den Auslagerungstests mit PP-GF30, PPS
(Referenz), PA6-GF30 und PA66-GF30 sind in den nachfolgenden Tabellen darge-
stellt.

Bei dem Werkstoff PPGF30 wurde eine Extraktion organischer Verbindungen (Sum-
menparameter TOC) festgestellt, die mit steigender Temperatur positiv korreliert. Dies
steht im Einklang mit den Erwartungen und den Befunden der Emissionsanalytik, bei
denen die starksten Emissionen auf Basis diverser grof3tenteils aliphatischer Kohlen-
wasserstoffverbindungen fur den einzigen Polyolefinwerkstoff im Feld nachgewiesen
wurde. Aus diesem Grund werden auch keine Carbonséauren in der Stufe 2 nachge-
wiesen. Die Si-Spuren entstammen hdchstwahrscheinlich den Glasfasern, Calcium
und Zink gangigen Additiven bzw. Zuschlagstoffen.
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Tabelle 10: Analyseergebnisse fur den Werkstoff PP-GF30

Priifmedium BSG 1 2 3 4 5 6 7 8 9
pH 421 292 [569 4,07 409 416 |424 418 [2,70
TOC [mg/l] 0,5 - 05 |06 |- - - 07 |10 |2

TNb [mg/l] 0,5 - - - - - - - - -

Cr [mg/l] 1 - - - - - - - - -
Br [mg/l] 1 - - - - - - - - -

r [mg/I] 1 - - - - - - - - -

Al [mg/I] 0,01 - 0,06 | - 0,02 |- 0,01 | 0,02 | 003 |-

Sb [mg/l] 0,001 - - - - - - - - -

Ba [mg/l] 0,001 - - - - - - - 0,02 | -

B [mg/l] 0,01 - - - - - - - - -
Ca [mg/I] 001 011 027 |011 011 |011 |012 /0,14 02 |15
Fe [mg/l] 0,01 - - - - - - - - 0,03
Cr [mg/l] 0,001 - - - - - - - - -

K [mg/I] 0,1 - 05 102 [02 |- 03 | - 13 | -

Co [mg/I] 0,001 - - - - - - - - -

Cu [mg/I] 0,001 |- - - - - - 0,003 | - -
Mg [mg/I] 0,01 - - - - - - - - 0,05
Mn [mg/I] 0,001 - - - - - - - - 0,002
Mo [mg/l] 0,001 - - - - - - - - -

Ni [mg/I] 0,001 | 0,003 | - - - - - 0,001 | - 0,004
Pges. [mg/I] 0,05 - - - - - - - - -

Si [mg/I] 0,05 - 0,11 | 0,05 |- - 0,05 | 0,07 |014 |18
Sr [mg/l] 0,01 - - - - - - - - -

Ti [mg/l] 0,005 | - - - - - - - - 0,032
V [mg/l] 0,001 | - - - - - - - - -
Zn [mg/l] 0,001 0,003 | 0,004 | 0,002 | 0,002 | 0,002 | 0,004 | 0,007 | 0,003 | 0,002
sn [mg/l] 0,001 | - - - - - - - - -

Zr [mg/l] 0,01 - - - - - - - - -
Formiat [mg/I] 0,01 - - - - - - - - -
Acetat [mg/I] 0,01 - - - - - - - - -
Propionat [mg/I] | 0,01 - - - - - - - - -
AOX [mg/l] 0,01 - 0,09 |- - - - - - -
NH4* [mg/l] 0,01 - - - - - - - - -
NOy [mg/l] 0,01 - - - - - - - - -
NOs [mg/l] 0,01 - - - - - - - - -
(PO.)s [mg/I] 0,01 - - - - - - - - -

BSG: vom externen Labor angegebene Bestimmungsgrenze | ,- / -" bedeutet unterhalb der BSG | keine Angabe:
nicht analysiert, da Summenparameter unterhalb BSG (Chlorid wurde in kochsalzhaltigen Medien ebenfalls nicht
gemessen; weil mit H.SO4 angesauert wurde, wurde im Ubrigen grundsatzlich auf eine Schwefelbestimmung
verzichtet)

In sehr vielen Proben wurden Anteile von Kalium gefunden, die aber mit hoher Wahr-
scheinlichkeit durch den Elektrolyten der verwendeten pH-Elektrode (KCI) eingetragen
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werden. Trotz entsprechend vorsichtigem und sauberem Vorgehen konnte diese Quer-
kontamination nicht vollig beseitigt werden. Die pH-Messung der Priufmedien konnte
nur minimiert, aber nicht vollig unterbleiben, da jeweils der pH-Wert eingestellt werden
muss. Durch sorgféltige Dokumentation der verwendeten Volumina der erforderlichen
Ingredienzien konnte die Zahl der Kontrollmessungen jedoch stark reduziert werden.
Bei der Analyse von PPS ist die Gegenwart von Spuren von Barium und Molybd&n
auffallig (Tabelle 11). Da es sich um das bisher fir die Brennstoffzellenkomponenten
eingesetzte Material handelt, kann die Gegenwart dieser Elemente — wie auch die
nachgewiesenen Konzentrationen weiterer Spezies - bereits jetzt als unkritisch einge-
stuft werden, was bei spateren Einordnungen helfen kénnte.
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Tabelle 11: Analyseergebnisse fiir den Werkstoff PPS

Priifmedium BSG 1 2 3 4 5 6 7 8

pH 4,22 3,11 5,0 4,0 3,99 4,07 4,22 4,05

TOC [mg/l] 0,5 - - 0,6 0,6 0,7 0,7 0,5 2,0

TNb [mg/l] 0,5 - - - - - - - -

Cl [mg/l] 1 - - - - - - - -

Br [mg/l] 1 - - - - - - - -

I [mg/l] 1 2 - - - - - 2 2

Al [mg/l] 0,01 0,01 0,01 0,01 0,02 0,02 0,03 0,02 0,02

Sb [mg/l] 0,001 - - - - - - - -

Ba [mg/l] 0,001 0,002 | 0,001 | 0,002 | 0,003 | 0,002 | 0,003 | 0,003 | 0,003

B [mg/l] 0,01 - - - - - - - -

Ca [mg/l] 0,01 0,11 0,12 0,07 0,1 0,1 0,15 0,18 0,16

Fe [mg/l] 0,01 - - - - - - - -

Cr [mg/l] 0,001 - - - - - - - -

K [mg/l] 0,1 13 0,2 0,2 0,1 - 0,5 13 13

Co [mg/l] 0,001 - - - - - - - -

Cu [mg/l] 0,001 0,002 | 0,003 | 0,003 | 0,004 | 0,006 | 0,003 | 0,004 | 0,005

Mg [mg/l] 0,01 - - - - - - - -

Mn [mg/l] 0,001 - - - - - - - -

Mo [mg/l] 0,001 0,001 |- 0,002 | 0,002 | 0,001 | 0,002 | 0,002 | 0,001

Ni [mg/l] 0,001 - 0,001 |- - - - - -

Pges. [mg/I] 0,05 - 5 = = - - - -

Si [mg/l] 0,05 - 0,08 0,06 - - 0,06 - -

Sr [mg/l] 0,01 - - - - - - - -

Ti [mg/l] 0,005 - - - - - - - -

V [mg/l] 0,001 = = = = = = = =

Zn [mg/I] 0,001 0,01 0,01 0,013 | 0,013 | 0,016 | 0,011 | 0,016 | 0,014

Sn [mg/l] 0,001 = = = = = = = =

Zr [mg/l] 0,01 - - - - - - - -

Formiat [mg/I] 0,01 - - - - - - - -

Acetat [mg/l] 0,01 - - - - - - - -

Propionat [mg/l] 0,01 - - - - - - - -

AOX [mg/l] 0,01 - - - - - - 0,1 -

NH4* [mg/l] 0,01 = = = = = = = =

NO7 [mg/l] 0,01 - - - - - - - -

NOs [mg/l] 0,01 = = = = = = = =

(PO4)s [mg/I] 0,01 - - - - - - - -

BSG: vom externen Labor angegebene Bestimmungsgrenze | ,-" bedeutet unterhalb der BSG | keine Angabe:
nicht analysiert, da Summenparameter unterhalb BSG (Chlorid wurde in kochsalzhaltigen Medien ebenfalls nicht

gemessen)

Seite 37 von 60



Gemeinniitzige KIMW Forschungs-GmbH OFFENTLICH Schlussbericht im Projekt FaeBS

Far den Werkstoff PA66 -GF30 konnte pH- und temperaturabhangig eine beginnende
Hydrolyse indiziert werden, erkennbar an den gegeniber den reinen Prifmedien er-
hohten pH-Werten (Sollwerte sind 4,1 fir PM 4-8 und 5,0 fur PM 3) sowie den nach-
gewiesenen TNb-Werten, der eine deutliche Temperaturabhéngigkeit zeigt. Grund da-
fur ist, dass die bei der Hydrolyse freigesetzten Aminogruppen in der Lage sind, Pro-
tonen anzulagern und die gleichzeitig erzeugte Carboxylfunktion auf der Gegenseite
in jedem Fall eine schwachere Saure darstellt als Schwefelsaure, mit der die Pruflo-
sung angesetzt wurde. Auch bei diesem Werkstoff wird Silizium aufgrund des Glasfa-
seranteils nachgewiesen.
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Tabelle 12: Analyseergebnisse fur den Werkstoff PA66-GF30

Priifmedium 1 2 3 4 5 6 7 8
BSG

pH 5,56 3,34 6,5 5,5 5,31 5,31 6,1 6,40

TOC [mg/l] 0,5 29,0 34,0 30,0 30,0 29,0 29,0 49,0 73,0

TNb [mg/I] 0,5 6,0 6,9 6 6 6 6 10 14

Cl [mg/l] 1 - - - - - - - -

Br [mg/l] 1 - - - - - - - -

I [mg/l] 1 - - - - - - - -

Al [mg/l] 0,01 0,05 0,29 0,01 0,02 0 0,1 0,1 0,2

Sb [mg/l] 0,001 - - - - - - - -

Ba [mg/l] 0,001 - - - - - - - -

B [mg/l] 0,01 - - - - - - - -

Ca [mg/l] 0,01 0,11 0,26 0,09 0,19 0,17 0,22 0,16 | 0,33

Fe [mg/l] 0,01 - - - - - - - -

Cr [mg/l] 0,001 - - - - - - - -

K [mg/l] 0,1 13 0,2 0,3 0,2 0,1 0,5 13 13

Co [mg/l] 0,001 - - - - - - - -

Cu [mg/l] 0,001 - 0,001 | - 0,001 | - 0,001 | - -

Mg [mg/l] 0,01 - 0,06 - - - - - 0,03

Mn [mg/I] 0,001 - - - - - - - -

Mo [mg/l] 0,001 - - - - - - - -

Ni [mg/l] 0,001 - - - - - - - -

Pges. [mg/I] 0,05 - - - - - - - -

Si [mg/l] 0,05 0,32 1,5 0,12 0,14 0,08 0,47 0,63 1,2

Sr [mg/l] 0,01 - - - - - - - -

Ti [mg/l] 0,005 - - - - - - - -

V [mg/l] 0,001 - - - - - - - -

Zn [mg/l] 0,001 0,004 | 0,006 | 0,003 | 0,006 | 0,005 | 0,007 | 0,004 | 0,007

Sn [mg/l] 0,001 - - - - - - - -

Zr [mg/l] 0,01 - - - - - - - -

Formiat [mg/I] 0,01 - - - - - - - -

Acetat [mg/I] 0,01 - - - - - - - -

Propionat [mg/I] 0,01 - - - - - - - -

AOX [mg/l] 0,01 - - - - - - - -

NH4* [mg/l] 0,01 - - - - - - - -

NOy [mg/l] 0,01 - - - - - - - -

NOs [mg/l] 0,01 - - - - - - - -

(PO.)s [mg/I] 0,01 - - - - - - - -
BSG: vom externen Labor angegebene Bestimmungsgrenze | ,-" bedeutet unterhalb der BSG | keine Angabe:

nicht analysiert, da Summenparameter unterhalb BSG (Chlorid wurde in kochsalzhaltigen Medien ebenfalls nicht
gemessen)
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Tabelle 13 Gemessene Elution fir den Werkstoff PA6-GF30 fiir die Prifmedien 1,2 und 8

Priifmedium BSG 1 2 8

pH 4,79 3,2 5,6

TOC [mg/l] 0,5 47 - 110

TNb [mg/I] 0,5 9,6 - 21

Cl [mg/l] 1 - - -

Br [mg/l] 1 - - -

I [mg/l] 1 - - -

Al [mg/l] 0,01 0,05 0,76 0,14

Sb [mg/l] 0,001 - - -

Ba [mg/l] 0,001 - 0,003 -

B [mg/l] 0,01 0,01 0,19 0,02

Ca [mg/l] 0,01 0,1 2,1 0,23

Fe [mg/l] 0,01 - 0,02 -

Cr [mg/l] 0,001 - - -

K [mg/l] 0,1 0,2 0,2 1

Co [mg/l] 0,001 - - -

Cu [mg/l] 0,001 0,005 0,003 -

Mg [mg/l] 0,01 - 0,12 0,01

Mn [mg/l] 0,001 - 0,001 -

Mo [mg/l] 0,001 - - -

Ni [mg/l] 0,001 - 0,001 -

Pges. [mg/l] 0/05 B B -

Si [mg/l] 0,05 0,32 1,1 0,85

Sr [mg/l] 0,01 - - -

Ti [mg/l] 0,005 - 0,01 -

V [mg/l] 0,001 - - -

Zn [mg/I] 0,001 0,009 0,012 0,005

Sn [mg/l] 0,001 - - -

Zr [mg/l] 0,01 - - -

Formiat [mg/I] 0,01 - - -

Acetat [mg/l] 0,01 - - -

Propionat [mg/I] 0,01 - - -

AOX [mg/l] 0,01 - - -

NH4* [mg/l] 0,01 4 - -

NOy [mg/l] 0,01 - - -

NOs [mg/l] 0,01 - - -

(PO.)s [mg/I] 0,01 - - -
BSG: vom externen Labor angegebene Bestimmungsgrenze | ,-" bedeutet unterhalb der BSG | keine Angabe:

nicht analysiert, da Summenparameter unterhalb BSG (Chlorid wurde in kochsalzhaltigen Medien ebenfalls nicht

gemessen)

Seite 40 von 60



Gemeinniitzige KIMW Forschungs-GmbH OFFENTLICH Schlussbericht im Projekt FaeBS

Die erfolgten Messungen zur Stufe 2-Elution (Bestimmung von organischen S&auren
(Formiat, Acetat, Propionat), Bestimmung von Ammonium, Nitrit, Nitrat, AOX und or-
tho-Phosphat) waren mit Ausnahme der Messung von PPS im Prufmittel 7, PA6-GF30
in PM 1 und PA66-GF30 in PM 7 frei von eluierten Bestandteilen. In den besagten
Messungen konnte ein Anteil AOX von 0,1 mg/L in PPS und Ammonium in PA6-GF30
(PM1) und PA66-GF30 (PM7) gefunden werden. Fir weitere Messungen wurden die
Bestandteile der Stufe 2 nicht mehr untersucht.

Uber alle Versuche gesehen konnte ein signifikanter Anstieg des pH-Wertes in der
Elektrolytldsung festgestellt werden (Abbildung 14). Nur beim Referenzmaterial PPS
(unverstarkt) blieb die pH-Wert-Anderung aus und es wurden auch insgesamt nur sehr
wenig Kontaminanten bei der Auslagerung dieses Materials detektiert. Der Anstieg des
pH-Wertes ist auf die Glasfaserverstarkung der Materialien zurtickzufiihren. Durch die
Glasfasern und die zur Einbettung dieser in das Polymer bendtigten Schlichte, werden
vor allem die Elemente Silizium (Si), Bor (B) und Phosphor (P) in das Material einge-
bracht. Diese Elemente werden in der Auslagerung dann herausgelost und sorgen fur
einen signifikanten Anstieg des pH-Wertes — teilweise schon nach einem Tag, teil-
weise erst nach 3 oder 11 Tagen. Es konnte eine Korrelation zwischen dem Austrag
an Bor-lonen und dem Anstieg des pH-Wertes festgestellt werden. Der Austrag an
Bor-lonen war auch beim PPS-GF40 deutlich zu beobachten.

pH vs. Auslagerungszeit @ 105°C

10
1 H3 W11 m21
8
56
=
IQ:_ 4 *eoeed s
2
0
PA6 GF30 PA6T GF35 PAS GF35 PP GF30 PPS PPSGF40 PA66 GF30
Polymer

Abbildung 14: Darstellung des pH-Wertes nach unterschiedlicher langer Auslagerungszeit bei 105°C
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Abbildung 15: Darstellung der Elution von Bor lonen und pH-Werte in Abhangigkeit von der Zeit bei

PPS-GF40

30
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Elution lonen [mg/L], pH 4 @ 105°C, 21 Tage
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PP GF30
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Abbildung 16: Zusammenfassung der Langzeit Auslagerungsversuche; detektierte lonen und Anstieg
des pH-Wertes nach 21 Tagen bei 105°C und einem Start pH-Wert 4.
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Elution lonen [mg/L], pH 4 @ 105°C, 21 Tage

1,0
u 8
0,8 L =
= 6 3
= 0,6 g
Lt
o 4 7
5 04 5
w
0,2 2
0,0 L | 0
PA6 GF30 PA6T GF35 PA9 GF35

Polymer

mP Mg mB HpH

Abbildung 17: Vergleich der eluierten lonen und der Veranderung des pH-Wertes zwischen dem PAG-
GF30 mit den hydrolysestabilisierten Typen PA6T GF35 und PA9 GF35 nach einer Auslagerungs-
zeit von 21 Tagen bei 105°C

Durch die Hydrolysestabilisierung bei den Materialien PA6T-GF35 und PA9-GF35
konnte zwar eine Reduktion der ausgetragenen lonen (vergleiche Abbildung 16) erzielt
werden. Es konnte jedoch ein erheblicher Anteil an Bor-lonen nachgewiesen werden
(Abbildung 17), der im Zusammenspiel mit dem ausgewaschenen Silizium zum An-
stieg des pH-Wertes flhrt.

Beim Nachweis der TOC- und TNb-Werte zeigten sich ebenfalls deutliche Unter-
schiede zwischen den untersuchten Polymeren (Abbildung 19, Abbildung 20). Die PA6
und PA66 Type zeigten einen deutlichen Anstieg sowohl beim TOC als auch beim TNb
Uber die Zeit, wobei auch schon nach 1 Tag ein deutlich angestiegener Wert gemessen
werden konnte. Diese Typen zeigten auch bei den in-situ Tests am ZBT den grof3ten
Einfluss auf die Performance der Brennstoffzelle, was auf den Austrag von organi-
schem Material zurlickzufuhren ist. Durch eine Hydrolysestabilisierung konnte der
Austrag von TOC und TNb deutlich reduziert werden (siehe Materialien PA6T-GF35
und PA9-GF5 und Abbildung 18). PPS-GF40, das unverstarkte PPS und PP-GF30
zeigen im Vergleich nur geringe Auswaschungen aus dem Material. Auch bei der de-
tektierten Menge TNb konnte der Austrag durch eine Hydrolysestabilisierung des Ma-
terials deutlich gesenkt werden (Abbildung 20). PP und PPS weisen keine Stickstoff-
verbindungen auf, weshalb kein TNb nachgewiesen werden kann.
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TOC pH 4 105 °C TNb pH 4 105 °C
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Abbildung 18: Darstellung der TOC- (links) und TNb- (rechts) Elution in Abh&angigkeit von der Zeit bei
PA6 GF30, PA6T GF35 und PA9 GF35

TOC vs. Auslagerungszeit @ 105°C
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Abbildung 19: Darstellung der TOC-Elution in Abh&ngigkeit von der Zeit bei den analysierten Materia-
lien
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TNb vs. Auslagerungszeit @ 105°C
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Abbildung 20: Darstellung der TNb-Elution in Abhangigkeit von der Zeit bei den analysierten Materia-
lien

Der Einfluss des Glasfaseranteils wird durch den Vergleich von unverstarktem PPS

mit PPS-GF40 deutlich (Abbildung 21, Abbildung 22). Der pH-Wert des Elektrolyten

steigt mit der Zeit signifikant an und die detektierten lonenmengen sind bei der Ausla-

gerung des verstarkten Materials deutlich héher.

PPS Langzeitversuche pH 4 105 °C
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Abbildung 21: Darstellung der Elution und des pH-Wertes in Abhangigkeit von der Auslagerungszeit
bei PPS
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Elution [mg/L]

PPS GF40 Langzeitversuche pH 4 105 °C

e mAl Ca Wi W pH ¥
20 0 8
|
=
15 6 g
. 1
10 a ] 4
5 I - 2
0 : . —— . . 0
80°CPH4 1 0 1 3 a1} 21
Zeit [Tage]

Abbildung 22: Darstellung der Elution und des pH-Wertes in Abhangigkeit von der Auslagerungszeit
bei PPS-GF40

Zusammenfassend kann man zu den Auslagerungsversuchen folgendes sagen:

Zu Beginn der Auslagerung findet ein starkerer Austrag von Kontaminanten in
den Elektrolyten statt, der im Laufe der Zeit geringer wird.

Die Kontamination ist abh&ngig von Temperatur und pH-Wert.

Die im Projekt verwendeten PA6-GF30 und PA66-GF30 sind in Bezug auf Elu-
tion von TOC und TNb-Eluenten am wenigsten fur den Einsatz in der Brenn-
stoffzelle geeignet.

PA 6T/61-GF35 und PA9-GF35 zeigen weniger Kontaminationen (vor allem
TOC und TNb) in der Elution als das PA- GF30, sind also besser geeignet.
Nur PPS weist bei Langzeittests einen konstanten pH-Wert auf

Sind Glasfaseranteile im Kunststoff vorhanden, so steigt der pH-Wert mit der
Lagerungszeit an (vergl. PPS und PPS-GF40)

Die Konzentration von Kontaminanten in PPS ist deutlich niedriger als in PPS-
GF40

In dem im Projekt verwendeten PP-GF30 lassen sich auch nach thermischer
Belastung nur wenig Eluenten nachweisen — der pH-Wert steigt jedoch eben-
falls an, jedoch langsamer.
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Die Emissionsversuche wurden im Projektverlauf ebenfalls standardisiert und die Pruf-
kammer, die der KIMW-F vom ZBT zur Verfiigung gestellt wurde, sowie die Peripherie
und die Prozessfiihrung fur die Analyse der Kontaminanten angepasst. In der Prif-
kammer wurden kleine Normprifkorper 5A verwendet und einem kontinuierlichen
Gasstrom in der beheizten Prufkammer ausgesetzt. Der Kammerausgang sowie die
Verbindungsrohre zwischen der Prufkammer und den Thermodesoptionsrohrchen
zum Auffangen der Kontaminanten wurden beheizt, um ein frihzeitiges Auskonden-
sieren der Kontaminationen an den kalten Rohren zu vermeiden. Untersuchungen zur
Aufheizgeschwindigkeit der Kammer haben gezeigt, dass die Solltemperatur im Inne-
ren nach ca. 30 Minuten erreicht wird. Dies wurde fiir die Messungen bertcksichtigt.

Abbildung 23: Prufkorper positioniert in der Prifkammer
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Abbildung 24: Schematische Darstellung der Emissionsanalyse und nachgeschalteter GC-MS Detek-
tion der freigesetzten Kontaminationen

Die Thermodesorptionsrohrchen/Tenaxréhrchen koénnen wechselnd durchstromt,
wahrend des Prifprozesses getauscht und damit zeitabhangige Messungen realisiert
werden. Die Kontaminationen wurden in den Réhrchen tber einen Zeitraum von 4 — 4
— 16 — 4 — 4 Stunden gesammelt und dann mittels GC-MS analysiert. Die detektierten
Emissionen wurden dann — zur besseren Vergleichbarkeit — jeweils auf eine Stunde
normiert.

Es konnten vor Allem cyclische Methylsiloxane nachgewiesen werden. Aufgrund der
hohen Flichtigkeit, der geringen Oberflachenspannung, der Farb- und Geruchlosigkeit
und der guten Kompatibilitat mit unterschiedlichen Losungsmitteln finden cyclische
Methylsiloxane in unterschiedlichen industriellen Prozessen (Herstellung von
Lebensmitteln, Zusatz fur Antischaumbildung, Oberflachenbehandlung) und in
kommerziellen Produkten (Reinigungsmittel, Schmier- und Kriechdle, Klebstoffe,
Pflegeprodukte) Verwendung. Diese stammen aus den Tenaxrohrchen und aus den
untersuchten Polymerproben mit Glasfaseranteilen. Die Menge an Methylsiloxanen ist
bei Vorhandensein von Glasfasern signifikant hoher und kann auf diese zurtickgefihrt
werden. Zudem konnten mehrere Stoffe, die zur Warmealterungstabilisierung der
Kunststoffe beitragen detektiert werden: sterisch gehinderte Phenolderivate stammen
aus dem Additiv Irganox 1076; auch sterisch gehindertes Benzochinon wurde
nachgewiesen.
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Abbildung 25: Octamethyl-cyclotetrasiloxan

oH

Abbildung 27: Phenol, 2,6-bis(1,1-dimethylethyl)
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Abbildung 26: 2,6-Ditert-Butylbenzo-1,4-chinon
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Abbildung 28: Irganox 1076
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Abbildung 29: normierte Emission von Benzochinonderivaten aus PP GF30 Uber die Zeit in Abhéngig-

keit von der Temperatur in der Prifkammer

Zudem konnten Stoffe, die den Polymeren als Additive beigemischt werden, detektiert

werden: y-Butyrolacton

(GBL) dient

der
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Eigenschaften, Benzaldehyde werden als Katalysator bei der PPS-Herstellung
verwendet, zudem Triphenylphosphate. AufRerdem wurden Phenole, die als
Flammschutz, Stabilisator und Antioxidationsmittel dienen sowie Siloxane aus den
Glasfasern und heterocyclischer funfgliedrige stickstoffhaltige heteroaromatische
Verbindungen (Pyrrole) nachgewiesen.

GBL @ 115°C PPS@115°C Benzaldehyde
—&—GBL PPS —8—GBL PPS GF40 —8—Benzaldehyde PPS  —@—Benzaldehyde PPS GF40
2 E+09 8,E+07
2,E+09
6,E+07
=) =
E. 1E+09 =
= ® 407
2 g8E+08 EJ,D
k= £
= 2,E+07
4,E+08
0,E+00 0,E+00 = * —- —8
4 8 24 28 32 4 8 24 28 32
Zeit [h] Zeit [h]

Abbildung 30: auf eine Stunde normierte Emission von GBL und Benzaldehyden aus PPS und PPS
GF40 bei 115°C in der Priafkammer

Auch Monomerbestandteile aus dem Polymeren — diverse Kohlenwasserstoffe als
Bruchsticke von PP und e-Caprolactam als Monomerbaustein von PA6 wurden
detektiert.

B
PA6 @90 °C Caprolactam PA6 @115 °C Caprolactam
16409 1,E+10
— T 1,E+09
Q' 1E+08 = b
E =
T 1407 S LE+08
[T ! @
s 3
c L=
= 1,E+06 1,E407
1,E+05 1,E+06
4 8 24 28 32 4 8 24 28 32
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Abbildung 31: auf eine Stunde normierte Emission von g-Caprolactam aus PA6 in Abhangigkeit von
der Temperatur in der Prifkammer.
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PA9 GF35 @115° Pyrrole
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Abbildung 32: normierte Emission von Pyrrolen aus PA9-GF35 bei 115°C

In der folgenden Tabelle sind die Kontaminanten noch einmal zusammengefasst.

Tabelle 14: bei der Emissionsanalyse detektierte Kontaminationen aus den untersuchten Polymeren

Hauptkontamination (grof3te Peaks) | Weitere Kontaminanten

PA6-GF30 e-Caprolactam, Reihe homologer Sterisch gehinderte Phenolderivate
cyclischer Siloxane

PA66-GF30  Reihe homologer cyclischer Siloxane Cyclopentanon, sterisch  gehinderte
Phenolderivate, Phenol

PP-GF30 Diverse KW als Bruchstiicke von PP, Sterisch  gehinderte  Phenolderivate,
Reihe homologer cyclischer Siloxane sterisch gehindertes Benzochinon
7,9-Di-tert.-butyl-1-oxaspiro[4,5]deca-
6,9-dien-2,8-dion

PPS-GF40 Reihe homologer cyclischer Siloxane Phenolderivate, Phenol, Benzaldehyde
y-Butyrolacton
Triphenylphosphat
PA9-GF35 Benzol, Benzolderivate, Pyrrole, Siloxane, Phenole
PAGT/6I- Benzol, Benzolderivate, Siloxane, Phenole, Benzaldehyde
GF35
PPS Reihe homologer cyclischer Siloxane Phenolderivate, Phenol, Benzaldehyde
Referenz y-Butyrolacton
Triphenylphosphat
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Die Beobachtungen aus der Emissionsanalyse kdonnen wie folgt zusammengefasst
werden:

* Zu Beginn der Emissionsanalyse findet ein starkerer Austrag von
Kontaminanten statt, der im Laufe der Zeit geringer wird.

+ Die Emission der Kontaminanten ist temperaturabhangig.

+ Eswerden Stoffe, die zur Warmealterungsbestandigkeit beitragen, emittiert und
Bausteine der Polymere nachgewiesen (PP und PAG6), wodurch eine Abnahme
der mechanischen Eigenschaften maoglich ist.

* durch Hydrostabilisatoren bei PA6T/61 GF35 und PA9 GF35 wurden die
Emissionen reduziert.

Die Tests wurden standardisiert und eine Korrelation zwischen den GC-MS Analysen
und den Auslagerungsversuchen ist im Ansatz erkennbar: Hohere TOC-Werte in der
Auslagerung stimmen mit hoheren Emissionsraten in der GC-MS (berein und haben
dengleichen Ursprung. Eine 1 zu 1 Korrelation ist jedoch schwierig. Meilenstein MS
8.6 konnte grofitenteils erfullt werden.

Es konnten mehr als 7 organische Verunreinigungen identifiziert und auch mittels GC-
MS quantifiziert werden. Allerdings konnten in Korrelation mit den in-situ Messungen
noch keine Emissionsgrenzwerte flr die Kontaminationen festgelegt werden. Hierzu
waren weitere Detailanalysen sowie ein besseres Verstandnis fur die Auswirkungen
der Kontaminationen in der Brennstoffzelle notwendig. (KPI 8.1)

Es wurden 5 Kationen und 3 Anionen in der Elution der Auslagerungsversuche
nachgewiesen und quantifiziert (KPI 8.2), allerdings ist auch hier noch nicht 100%ig
klar, wie hoch die Werte sein durfen, damit keine Beeintrachtigung der Brennstoffzelle
erfolgt.

Aufgrund der Tatsache, dass die Brennstoffzelle in einem bestimmten Zyklus, teilweise
mit Regeneration, betrieben wird, passen die Testbedingungen der ex-situ Tests
(langere Auslagerungsdauer im gleichen Elektrolyten, l&ngere Messzeit zur
Aufkonzentration der Kontaminanten aus der Prufkammer) nicht 100%ig zu den
Bedingungen in der Realitat. Ein Abgleich ist dadurch erschwert.

Die entwickelten ex-situ-Tests lassen eine sehr schnelle Bewertung von Materialien zu
und sind geeignet, um Kontaminationen in Elution und Emission zu identifizieren und
zu quantifizieren. KPI 8.3 wurde vollkommen erfillt.
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AP 8.3 — MEA-Herstellung und Anforderungsprofil Analytik

Die Identifikation der Schadigungsmechanismen erfolgte in-situ  mittels
elektrochemischer Messmethoden (beim ZBT) und ex-situ als Post Mortem Analyse
(bei BMW). Elektrochemische Messmethoden dienen zur exakteren Beschreibung von
Materialeigenschaften sowie chemischen und physikalischen bzw. kinetischen
Vorgangen innerhalb der Brennstoffzelle. Zu nennen sind dabei insbesondere die
Zyklovoltammetrie (CV) und die elektrochemische Impedanzspektroskopie (EIS).

AP 8.4 — Einzelzellen und Abgleich zu ex-situ Materialemission

In diesem Arbeitspaket lag der Hauptfokus auf der Entwicklung und dem Bau der
Priufkammer, dem Neubau des Single-Cell Prifstandes und der Messkampagne auf
Single-Cell Ebene.

Die Arbeiten wurden vom ZBT und BMW durchgefihrt.

Die vom ZBT entwickelte Prifkammer wurde in einer Ausfertigung an der KIMW-F fur
die Emissionsmessungen und Detektion der Kontaminationen mittels GC-MS genutzt.

AP 8.5 — In-/Ex-situ Analytik

Im Arbeitspaket 8.5 wurde ein neuer Priufstand fir Short-Stack Untersuchungen
entwickelt, aufgebaut und in Betrieb genommen. Zudem  wurden
Materialuntersuchungen mit Short-Stacks und der neuen Prifkammer und eine Post-
Mortem Analyse der Membran-Elektroden-Einheiten durchgefihrt. Die Arbeiten
wurden vom ZBT und BMW durchgefuhrt.

Weiterer Forschungsbedarf

Die im Projekt entwickelten ex-situ Prifmethoden konnten einen wichtigen Beitrag zur
Detektion von potenziell fur die Brennstoffzellenperformance schadlichen
Kontaminationen leisten. Allerdings ist eine direkte Korrelation zwischen den in-situ
und ex-situ Messungen nur schwer mdglich, weil die Prifbedingungen noch zu
unterschiedlich sind. An dieser Stelle kdnnten die ex-situ Prifungen noch weiter an die
Prufszenarien der in-situ Messungen angenahert werden. Es ist auch interessant zu
untersuchen, wie sich die Kunststoffe verhalten, wenn in den ex-situ Analysen der
Elution der Elektrolyt nach einer bestimmten Zeit ausgetauscht und durch frischen
Elektrolyt ersetzt wird. Es ist zu erwarten, dass dann der Kontaminationsaustrag
zunimmt und das Kunststoffmaterial starker angegriffen und u. U. geschwacht wird.
Jedoch muss auch hier ein Mal3 fir die Belastung des Kunststoffmaterials in der
Brennstoffzelle mitberticksichtigt werden, da in dieser der Kunststoff zwar mit saurem
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Wasser in Berihrung kommen kann, jedoch nicht dauerhaft in einem Elektrolyten
eingelegt wird. Zur zeiteffizienten Analyse potenziell schadlicher Kontaminanten sind
die entwickelten Methoden jedoch zielfihrend. Ein Abgleich der ex-situ Messungen mit
den HPLC-MS-Messungen an Brennstoffzellensystemen bei BMW war jedoch
erschwert, da anhand von detektierter Summenformel und Molmasse eine eindeutige
Identifikation von bestimmten Molekilen nicht mdglich ist. Um diesen Abgleich zu
verbessern, mussten andere Methoden zum Einsatz kommen und eine direktere
Vernetzung der eingesetzten Analysemoglichkeiten erfolgen.

2. Wichtigste Positionen des zahlenmaligen Nachweises

e pH-Meter zur Herstellung der Praflésungen

e Warmeschrank zur Lagerung der Autoklaven wahrend der Auslagerung der
Proben im Elektrolyten

¢ Beschaffung von PTFE Autoklavenbehaltern fur die Auslagerungsversuche

e Heizband mit PID Regler fur die Emissionsanalyse

3. Notwendigkeit und Angemessenheit der geleisteten
Arbeiten

Die grof3en angestrebten Verbesserungen im Projekt mit einem Sprung von meist
TRL3 - TRL4 auf TRL6 mit zum Teil absolutem Neuheitscharakter bargen das Risiko
der Nichterreichung des Projektziels oder von Teilzielen fur alle Partner in sich. Das
damit verbundene finanzielle Risiko wurde fur die Partner durch die beantragte Forde-
rung tragbar und die Chancen auf schnelle wirtschaftliche Umsetzung wurden erhdht.
Hinzu kommen die derzeitigen konjunkturellen Probleme und die hohen Investitions-
ausgaben zur Bewaltigung der Transformation in der Automobilindustrie. Daher hielten
und halten die Partner eine Unterstttzung durch Fordermittel fiir angemessen, sinnvoll
und notwendig.

Die Zuwendung war notwendig,
e um nur die in einem Verbund zu Idsenden Aufgaben in Gang zu bringen,
e trotz des hohen Risikos Eigenmittel flir vorgezogene Entwicklungen bereitstel-
len zu kénnen und
e um in einer gemeinsamen Anstrengung schneller den Markteinstieg mit konkur-
renzfahigen Produkten zu schaffen.
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Durch die staatliche Forderung des Entwicklungsprojekts wurde der Ausbau der
Technologie in Deutschland beschleunigt. Zudem lieferte die Zusammenarbeit der
beteiligten Partner im Forderprojekt sowohl kostenseitig als auch kompetenzseitig
Anreize fur andere Unternehmen im Markt, in diesem Bereich aktiv zu werden.

Die Arbeiten im Projekt wurden mit Sorgfalt und unter Bertcksichtigung des effizienten
Zeit- und Materialeinsatzes durchgefiuihrt. Die Beschafften Gerate und das Zubehor
waren essenziell, um das Projekt durchzufuhren. Die Beschaffung erfolgte unter
Vergleich der Kosten bei verschiedenen Anbietern und Auswahl des besten Preis-
Leistungs-Verhaltnisses. Anpassungen an der Peripherie der Prifkammer (Installation
eines Heizbandes) waren notwendig, um die emittierten Kontaminationen im Tenax-
Rohrchen zu konzentrieren.

4. VVoraussichtlicher Nutzen und Verwertbarkeit der
Ergebnisse (im Sinne des fortgeschriebenen
Verwertungsplans)

Die aktuellen Entwicklungen im Mobilitdtssektor erfordern ein Schritthalten mit den
Ansprichen der Kunden. Durch die Weiterentwicklung der generellen Expertise, als
auch des spezifischen Dienstleistungsportfolios im Bereich der Emissionsanalytik
sowie der Werkstoffauswahl erweiterte die KIMW-F ihre Prasenz bezuglich dieses
zukunftstrachtigen Markts. Die gewonnenen Erkenntnisse uber eluierte und emittierte
Kontaminanten und die hierzu erforderlichen Analyseparameter versetzten die KIMW-
F in die Lage neue Dienstleistungen in der Werkstoffanalyse anzubieten und externe
Laboratorien hinsichtlich dieser Analysemethoden zu beraten. Generell kann die
Expertise auch auf die Qualifikation von Materialien fur andere Anwendungen
angepasst und Ubertragen werden.

5. Wahrend der Vorhabensdurchfihrung bekannt
gewordener Fortschritt auf dem Vorhabensgebiet

Es sind keine solchen Ergebnisse bekannt geworden
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6. Erfolgte oder geplante Veroffentlichungen der
Ergebnisse

Vero6ffentlichungen zum Projekt FaeBS durch die gemeinnttzige KIMW Forschungs-
GmbH

2022

Newsletter des Kunststoff-Institut Lidenscheid, 04.01.2022, One-Pager
Newsletter des Kunststoff-Institut Lidenscheid, 06.09.2022, One-Pager
Beitrag im Jahresbericht 2021 der gemeinnitzigen KIMW Forschungs-GmbH
Beitrag in der K-Impulse 80 des Kunststoff-Institut Lidenscheid, 01.04.2022
Beitrag in der K-Impulse 81 des Kunststoff-Institut Lidenscheid, 13.09.2022

2023

Beitrag im Jahresbericht 2022 der gemeinnitzigen KIMW Forschungs-GmbH
Beitrag in der K-Impulse 82 des Kunststoff-Institut Lidenscheid, 23.03.2023
Beitrag in der K-Impulse 83 des Kunststoff-Institut Lidenscheid, 24.09.2023

2024
Beitrag im Jahresbericht 2023 der gemeinnitzigen KIMW Forschungs-GmbH

Vortrag auf der Kuratoriumssitzung der gemeinnutzigen KIMW Forschungs-GmbH,
Lidenscheid, 25.06.2024

Geplant: Beitrag in der K-Impulse 85 des Kunststoff-Institut Lidenscheid, erscheint im
September 2024

Es waren auch Beitrage auf Fachtagungen am Kunststoff-Institut Lidenscheid zum
Thema ,Brancheneinstieg Wasserstofftechnologie® (Mai 2024) und ,Kunststoffe in
Zeiten der Energiewende” (November 2023) geplant. Diese Veranstaltungen wurden
jedoch aufgrund geringer Teilnehmeranmeldungen abgesagt.

Der offentliche Abschlussbericht zum Projekt FaeBS wird in der Technischen
Informationsbibliothek Hannover der Offentlichkeit zugéanglich gemacht.
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