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1 Kurzbericht

1.1 Aufgabenstellung

Das Gesamtziel des Vorhabens war die Entwicklung einer hochaktiven, skalierbaren und kosteneffizienten
Elektrodenroute fir die alkalische Wasserelektrolyse (AEL) von Labor- auf Technikum-MaBstab.

Aufgrund des Klimawandels ist eine Reduktion der klimaschadlichen Treibhausgasemissionen unerlasslich.
Ein wichtiger Baustein fur diese Reduktion ist der Aufbau und die Entwicklung einer wasserstoffbasierten
Gesellschaft und Wirtschaft. Fur diese Umstellung ist der Ausbau an Elektrolysekapazitdten von enormer
Bedeutung. Die deutsche Regierung setzte sich in der Nationalen Wasserstoffstrategie von 2023 das
ehrgeizige Ziel die Elektrolyseurkapazitat bis 2030 auf 10 GW!M zu erhoéhen. Eine wichtige
Elektrolyseurtechnologie ist die AEL?. Allerdings ist eine Kostenreduktion der AEL-Elektrolyseur-Systeme von
entscheidender Bedeutung fir den Ausbau der Kapazitaten. Ein wichtiger Kostenaspekt sind die Kosten der
Elektroden, an denen Wasserstoff (HER — hydrogen evolution reaction) erzeugt werden. Der Kostenanteil
von einem AEL-Elektrolyseur-Stack am Gesamtsystem wird derzeit auf ungefahr 45 %! geschatzt und der
Anteil der Elektroden (Kathode und Anode) am AEL-Stack auf etwa 49 %!¥. Dies bedeutet, dass die
Kostenanteil dieser Elektroden am Gesamtsystem ca. 20 % betragt. Dies zeigt, dass Elektroden ein relevanter
Kostenfaktor fur den Aufbau von AEL-Elektrolyseur-Kapazitaten sind. Allerdings ist das Angebot an
skalierbaren, kosteneffizienten und hochaktiven AEL-Elektroden limitiert!. Das SkalPro-Verbundvorhaben
setzt sich das Ziel, diese Lucke zwischen Angebot und Nachfrage durch die Entwicklung einer hochaktiven
und kosteneffizienten Route zu schlieBen. Fir die Nutzung als Kathode zur Erzeugung von Wasserstoff (HER
- Hydrogen Evolution Reaction) eignen sich Raney-Ni-beschichtete Elektroden aufgrund ihrer hohen
elektrochemisch zuganglichen Oberflache und niedrigen HER-Uberspannungen®>2!.

Ziel des SkalPro-Verbundvorhabens ist die Entwicklung einer kosteneffizienten und skalierbaren
Fertigungsroute fUr eine hochaktive Raney-Ni-Elektrode. Zur Erfullung dieses Ziels wurde ein Konsortium
zusammengestellt, das die gesamte Route einschlieBlich eines industriellen Anwenders widerspiegelt. Das
Schema dieser Route ist in Abbildung 1 dargestellt.

.\
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Abbildung 1: Schema der SkalPro-Route: Plattieren einer Al-Auflage auf das Ni-Kernband (Wickeder
Westfalenstahl ~ GmbH), Formgebung zum  Ni-Al-Streckgitter  (Bender ~ GmbH),
Warmebehandlung, Laugung (Fh IFAM) und elektrochemische Anwendung (LabormaBstab:
Fh IFAM, TechnikumsmafBstab: Kanadevia Inova BioMethan GmbH)

Wickeder Westfalenstahl GmbH (Wickeder Westfalenstahl) fihrte das Plattieren von Al auf Ni-Kernband
durch und Bender GmbH (BenMetal) Ubernahm die Formgebung des Ni-Al-Verbundwerkstoffs zu einem
Streckgitter. AnschlieBend erfolgte beim Fh IFAM die Warmebehandlung und Laugung. Die
Elektrodenstruktur wurde in iterativen Schritten auf Basis umfangreicher struktureller und elektrochemischer
Analysen (Fh IFAM) sowie der daraus abgeleiteten Struktur-Aktivitat-Korrelationen optimiert. Ein zentrales
Ziel dieses Projektes waren HER-Uberspannungswerte |nuer, soo] < 150 mV bei -500 mA-cm2. Im Anschluss
erfolgte eine Skalierung der optimierten SkalPro-Route vom Labor - auf Technikum-MaBstab mit einem
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abschlieBenden Test in einem Technikum-Elektrolyseur von Kanadevia Inova BioMethan GmbH (KVI) unter
industrienahen Bedingungen. Zur Sicherung des Erfolgs dieser Skalierung diente ein umfassendes
Qualitdtsmanagement in Form von strukturellen und elektrochemischen Analysen.

Teilziele des Elektrodenentwicklung-Teilprojekts beim Fh IFAM waren:

e Entwicklung eines Warmebehandlung-Prozesses zur Erzeugung von homogen verteilten und
laugbaren Ni,Als-Phase auf dem Ni-Streckgitter

e Erarbeitung eines Laugung- und Post-Processing-Verfahrens mit dem Ziel der Herstellung einer
pordsen Beschichtung auf dem Streckgitter-Substrat und einer sicheren Handhabung an Luft

e Strukturelle Charakterisierung der SkalPro-Elektroden nach der Warmebehandlung, Laugung und
der elektrochemischen Analyse

e Elektrochemische Evaluierung der Raney-Ni-Streckgitter-Elektroden in der Drei-Elektroden-
Anordnung und im Labor-Einzell-Elektrolyseur

e Herleitung von Struktur-Aktivitdt-Korrelationen auf Basis der strukturellen und elektrochemischen
Analysen

e Skalierung der Warmebehandlung und Post-Processing vom Labor- auf Technikum-Malstab
e Durchfiihrung einer Technisch-6konomischen Analyse der SkalPro-Route

In diesem Teilprojekt wurden zahlreiche wissenschaftliche und verfahrenstechnische Probleme erfolgreich
gelost. Die wesentlichen und erfolgreich gelésten Herausforderungen bestanden in der Entwicklung und
Skalierung der Warmebehandlung und Laugung vom Labor- auf Technikum-MaBstab sowie in der Ableitung
von Struktur-Aktivitat-Korrelationen.

1.2 Voraussetzungen, unter denen das Vorhaben durchgefiihrt wurde

Basis des SkalPro-Verbundvorhabens waren umfassende Vorarbeiten des Fh IFAM in den F&E-
Forschungsprojekten ELYntegration und AEL3D zur Warmebehandlung und Laugung von Raney-Ni-
basierten Elektroden® 9. Die strukturellen und elektrochemischen Analysen sowie die Entwicklung der
Warmebehandlung sowie der Laugung im SkalPro-Verbundvorhaben erfolgten dabei mit hochmodernen
Analysegerdten in modernen Laboren. DarUber hinaus bildet das umfangreiche Know-How von Wickeder
Westfalenstahl zum Plattier-Prozess, von BenMetal in der Formgebung des Streckgitters sowie von
Kanadevia Inova GmbH im Anlagenbau, insbesondere bei AEL-Elektrolyseur-Systemen eine wichtige Basis
flr das SkalPro-Verbundvorhaben.

1.3 Planung und Ablauf des Vorhabens

Das Verbundvorhaben war in sieben verschiedenen wissenschaftlich-technischen Arbeitspaketen (AP)
aufgeteilt (Abbildung 2).
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Abbildung 2: Gantt Chart des Verbundvorhabens SkalPro nach erteilter kostenneutraler Verlangerung (grin:
Zeitraum der kostenneutralen Verlangerung des SkalPro-Projekts)
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Alle AP wurden erfolgreich in dem Berichtszeitraum 01.10.2021-01.09.2025 bearbeitet, inklusive einer
kostenneutralen Verldangerung um ein Jahr. Ursachen fur diese Verldngerung waren unvorhersehbare
Herausforderungen bei der Lieferung des Vormaterials fur die Technikum-Elektroden und ein groBerer
Zeitbedarf als urspriinglich geplant fiir die Optimierung der Raney-Ni-Streckgitter-Struktur. Die Kooperation
zwischen den Projektpartnern wurde durch monatliche Online-JourFixe-Meetings und halbjdhrliche
Projekttreffen vor Ort bei allen Projektpartnern nach dem Ende der Corona-Restriktionen gestarkt.

14 Wissenschaftlicher und technischer Stand, an den angekniipft wurde

Ein Elektrolyseur der alkalischen Wasserelektrolyse (AEL) besteht aus einer Reihe miteinander verbundenen
Zellen. In einer Zelle ist die Anode und die Kathode durch einen ionenleitenden Separator getrenntl. Fir die
AEL sind hauptsachlich zwei verschiedene Zellarchitekturen bekannt. Bei der low-gap-Variante befindet sich
ein Spalt zwischen den Elektroden und dem Separator. Im zero-gap-Aufbau ist kein Abstand zwischen den
Elektroden und dem Separator mit dem Ziel der Reduktion der Ohm’schen Verluste durch den Widerstand
des Elektrolyten®. Neben dem Zellaufbau ist das Elektrodendesign ein wichtiger Elnflussfaktor fur die
Zelleffizienz. Fur die Anoden zur Sauerstofferzeugung werden haufig Elektroden mit hoher intrinsischer
Aktivitat wie z. B. Ni-Fe- oder Ni-Co-beschichtete Proben eingesetzt!"'-13. Als Kathoden fur die Produktion
von Wasserstoff werden bevorzugt Elektroden mit hoher elektrochemisch zuganglicher Oberflache
eingesetzt. Diese Kriterien erflllen Ni-Mo- oder Raney-Ni-beschichtete Elektroden>214151 Allerdings sind die
meisten Raney-Ni-Elektrodenrouten derzeit nur im Labor-MaBstab produziert und getestet worden. Daher
ist das Angebot an kostenglnstigen, skalierbaren und hochaktiven Elektroden fur die alkalische
Wasserelektrolyse limitiert. Dieses reduzierte Angebot hemmt den Ausbau der Wasserelektrolyse-
Kapazitaten.

1.5 Zusammenarbeit mit anderen Stellen

Das Projektkonsortium bestand aus einer anwendungsorientierten Forschungseinrichtung auf dem Gebiet
der Fertigungstechnik sowie der Wasserstoff- und Energietechnologie (Fh IFAM), einem erfahrenen AEL-
Systemhersteller (KVI) und mehreren Unternehmen im Bereich des Maschinenbaus bzw. der metallischen
Halbzeugherstellung/Metallveredlung (BenMetal, Wickeder), so dass die Wertschépfungskette der SkalPro-
Route im Konsortium komplett vertreten war.
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2 Eingehende Darstellung

2.1 Verwendung der Zuwendung und des erzielten Ergebnisses im Einzelnen mit
Gegeniiberstellung der vorgegebenen Ziele

Das FH IFAM war im SkalPro-Verbundvorhaben zur Entwicklung einer skalierbaren, hochaktiven und
kosteneffizienten Elektrode fir die AEL an den folgenden AP beteiligt:

- Definition des Leistungskatalogs flr die Streckmetallelektroden (AP1)

- Entwicklung der Prozessschritte (AP2)

- Elektrochemische Analysen der Raney-Ni-Streckmetall-Elektroden in der Drei-Elektroden-
Anordnung und im Labor-Einzell-Elektrolyseur (AP3)

- Strukturelle Analysen der Raney-Ni-Streckmetall-Elektroden im warmebehandelten, im gelaugten
Zustand und nach den elektrochemischen Analysen (AP4)

- Skalierung der Herstellungsroute der Raney-Ni-Streckgitter von Labor- auf Technikum-MaBstab von
Kanadevia Inova (KVI) (AP5)

- Technisch-6konomische Analyse (AP7)

Die im Rahmen dieses Berichtes vorgestellten Resultate werden arbeitspaketspezifisch prasentiert. Dabei
werden die Ergebnisse der AP3 und AP4 in der Vorstellung der Ergebnisse der AP2 und AP5 integriert und
nicht gesondert dargestellt.

Das Fh IFAM fokussierte sich im Rahmen des SkalPro-Projekts vor allem auf die Prozessschritte
Warmbehandlung, Auslaugung, elektrochemische Analyse und strukturelle  Charakterisierung
(Abbildung 3). Ein zentrales Ziel des SkalPro-Projektes sind HER-Uberspannungswerte |nger, soo| < 150 mV.
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Abbildung 3: Schema der SkalPro-Route zur Herstellung von Raney-Ni-Streckgitter-Elektroden (Rot markiert:
Prozessschritte, an denen das Fh IFAM federfiihrend beteiligt war).

AP1: Definition des Leistungskatalogs fiir Streckmetallelektroden

Ziel dieses Arbeitspakets war die Erstellung eines Materialanforderungskatalogs der Raney-Ni-Streckgitter
far die elektrochemische Anwendung unter der Beachtung der Faktoren , Stromzuflhrung, Porengréie,
Stegdicke, ElektrodengréBe und Handhabung fur den Einbau”. In enger Zusammenarbeit mit den
Projektpartnern Wickeder Westfalenstahl und BenMetal wurde die folgende Versuchsmatrix fir die Raney-
Ni-Streckgitter-Elektroden mit dem Ziel der Ermittlung der optimalen Struktur als Kathode festgelegt:

e Dicke des Ni-Kernbands nach dem Plattieren: 168 um — 428 pym

e Dicke der Al-Auflage nach dem Plattieren: 29 um — 86 um

e Zusammensetzung der Al-Auflage fur das Plattieren dieser Auflage auf das Ni-Kernband (siehe
Abbildung 3): Al99.5 oder Al-GUte ahnlich Al99.0

Schlussbericht des Fraunhofer IFAM Dresden
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e Referenzprobe ohne Al-Auflage: unbeschichtetes Ni-Streckgitter

e Open area (,Freiflache”) nach dem Strecken: 30 % - 50 %

e Lange des SWD x LWD-Verhaltnisses (Short Way of Design x Long Way of Design, Lochlédnge und -
breite): 1,5cmx2,0cm-2,5cm x 3,8 cm

e ProbengréBe nach dem Strecken: 100 mm x 100 mm - 400 mm x 400 mm

Die elektrochemische Aktivitat der gelaugten Raney-Ni-Streckgitter bezlglich der HER wurde in einer Drei-
Elektroden-Anordnung (3-EA) analysiert. Diese Experimente erfolgten in Absprache mit Kanadevia Inova
nach folgendem Messprotokoll bei 70 °C und in 30 Gew-% KOH:

1. 5 h galvanostatische Messung bei -500 mA-cm??, Ziel: Ermittlung der HER-Uberspannung

2. j-U-Kurve zwischen -1 mA-cm2und -500 mA-cm, Ziel: Analyse des Polarisationsverhaltens und des
Tafel-Anstieges

3. 5 h galvanostatische Messung bei -1000 mA-cm2

4. j-U-Kurve zwischen -1 mA-cm2und -1000 mA-cm

5. Cyclovoltammetrie (CV) zwischen 0,35 V und 0,45 V mit verschiedenen Scanraten (zwischen
1000 mV-s" und 10 mV-s"), Ziel: Bestimmung der elektrochemisch zuganglichen Oberflache

Neben der Drei-Elektroden-Anordnung erfolgte beim Fh IFAM eine Analyse der SkalPro-Proben in einem
Einzell-Elektrolyseur in der zero-gap-Anordnung. Als Separator diente ein UTP500+-Diaphragma und als
Stromverteiler wurden Ni-Schaume eingesetzt. Ziel dieser Experimente ist die Ermittlung der Zellperformance
der Raney-Ni-Streckgitter-Elektroden. Dariber hinaus bildeten diese Messungen die Basis fir das Mini-Stack-
Experiment. Die Messbedingungen waren identisch zu den 3-EA-Versuchen: 70 °C und in 30 Gew-% KOH.
Die folgende Messsequenz vom ,,EU harmonized protocol“['® wurde verwendet:

1. EIS-Messung; Ziel: Bestimmung des Zellwiderstandes ohne Gasblasenentwicklung vor der
Stabilitdtsmessung (BoT - Begin of Test)

2. j-U-Kurve; Ziel: Bestimmung des Widerstandes mit Gasblasentwicklung und der Zellperformance
(BoT)

3. Galvanostatische Messung bei 500 mA-cm? fir 5 h; Ziel: Ermittlung des initialen Verhaltens bei
einer konstanter Stromdichte

4. j-U-Kurve; Ziel: Bestimmung des Widerstandes mit Gasblasentwicklung und des
Polarisationsverhaltens nach der Stabilitatsmessung (EoT — End of Test)

5. EIS-Messung; Ziel: Bestimmung des Zellwiderstandes ohne Gasblasenentwicklung nach der
Stabilitdtsmessung (EoT)

Basierend auf diesen elektrochemischen Analysen und den strukturellen Charakterisierungen wurden
Struktur-Aktivitat-Korrelationen fir die SkalPro-Proben abgeleitet. Diese Korrelationen dienten zur
Optimierung der Struktur der SkalPro-Elektroden wie z. B. bei der Schichtdicke der Al-Auflage oder beim
SWDxLWD-Verhaltnis in Bezug auf die elektrochemische Aktivitat.

AP2: Entwicklung der Prozessschritte

Entwicklung der SkalPro-Route

Das Fh IFAM flhrte im SkalPro-Projekt die Warmbehandlung, Laugung, ggf. das Post-Processing und die
elektrochemische Analyse, der von Wickeder Westfalenstahl plattierten und der von BenMetal gestreckten
Ni-Al-Verbundwerkstoffe durch (Abbildung 3). Die Warmebehandlung zielt auf die erfolgreiche Erzeugung
von laugbaren Ni-Al-Phasen (Ni;Als und NiAls) ab (Abbildung 4). Dieser Prozess wird bei Temperaturen
oberhalb der Schmelztemperatur von Aluminium unter Schutzgasatmosphdre in einem Ofen
durchgeftihrt®™'”. Nach diesem Prozess wird die warmbehandelte Probe in einer Losung aus KOH und K-Na-
Tartrat zunachst bei Raumtemperatur und anschlieBend bei erhthter Temperatur ausgelaugt®'”). Bei diesem
Prozess wird selektiv Aluminium aus den laugbaren Ni-Phase herausgel®st, sodass der Al-Gehalt in diesen

Schlussbericht des Fraunhofer IFAM Dresden
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Phasen signifikant auf einem Anteil unterhalb von 20 At-% abnimmt. Abbildung 4 zeigt, dass die Ni-(Al)-
Beschichtung nach der Laugung einen pordsen Charakter mit Kanalen aufweist. Das eutektische Geflige aus
NiAl; und Al ist nach der Laugung nicht mehr vorhanden.

(9)

ehemalig NiAl;
Al-NiAl;

ehemalig Ni,Al;

Al NiAl;

Ni,Al,

Ni

Im plattierten und im
gestreckten Zustand

N i 1
20um y N l 20um

Im warmebehandelten Zustand Im gelaugten Zustand

Abbildung 4: Querschliff-Aufnahmen der SkalPro-Proben (a) im plattierten und im gestreckten, (b) im

warmebehandelten und (c) im gelaugten Zustand mit Zuordnung der Phasen in der Raney-
Ni-Beschichtung.

Abbildung 5 zeigt die HER-Uberspannung-Kurven von ausgewdhlten Raney-Ni-Streckgitter-Elektroden und
eines unbeschichteten Ni-Streckgitters. Je niedriger die HER-Uberspannung ist, desto besser ist die Aktivitat
beziiglich der HER. Die HER-Uberspannungen der Raney-Ni-Streckgitter-Elektroden sind zwischen 350 mV
und 400 mV geringer als beim unbeschichteten Ni-Streckgitter. Dies zeigt, dass aufgrund der Raney-Ni-
Beschichtung die HER-Aktivitat stark verbessert ist. Diese Steigerung kann unter anderem auf die starke
Verbesserung der elektrochemisch  zuganglichen  Oberflache  zuriickgefihrt  werden.  Die
Doppelschichtkapazitat der unbeschichteten Probe liegt bei etwa 4-10* F-cm und bei den meisten Raney-
Ni-Streckgitter-Proben zwischen 0,15 F-cm2 und 0,25 F-cm2. Dies ergibt eine OberflachenvergréBerung von
etwa 600 der Raney-Ni-beschichteten Proben im Vergleich zum unbeschichteten Material. Darlber hinaus
betragt fur viele SkalPro-Proben der Tafel-Anstieg im hohem Stromdichtebereich zwischen 40 mV-dec'und
95 mV-dec. Dieser niedrige Wert deutet auf eine hohe intrinsische HER-Aktivitat der SkalPro-Proben hin.

Das zentrale HER-Uberspannungsziel |nuer soo] < 150 mV wurde fir viele Raney-Ni-Streckgitter-Proben im
LabormaBstab erfullt.
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Abbildung 5: HER-Uberspannung-Zeit-Kurven von Raney-Ni-Streckgitter-Elektroden und einer Ni-
Streckgitter-Elektrode, 70 °C und 30 Gew-% KOH. |

Die HER-Uberspannungen der SkalPro-Proben liegen unter den meisten Werten von Raney-Ni-beschichten
Elektroden aus der Literatur (Tabelle 1). Dies unterstreicht die gute HER-Aktivitat der SkalPro-Elektroden.

Schlussbericht des Fraunhofer IFAM Dresden
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Tabelle 1: Vergleich der HER-Uberspannung der SkalPro-Proben (fett markiert) mit Werten aus Literatur und
den zugehdrigen Bedingungen der Literaturquellen.

Substrat der Raney- Beschichtungs- T/ ¢(KOH) / j ! A-cm? [nuer| / Quelle
Ni-Elektrode prozess K Gew-% mV

Ni-Platte PVD 298 5,4 -0.1 123 (8]
Perforiertes Ni-Blech VPS 343 25 -1.0 120-140 (ol
Ni-Platte HeiBgalvanisieren RT 30 -0.1 130 20
Ni-Folie Kaltwalzen RT 32 -0.1 192 (21
Ni-Streckgitter pulvermetallurgisch 333 30 -0.3 118 &)
Ni-Streckgitter Plattieren 343 30 -0.5 75-120 -

Nach der Laugung kénnen Raney-Ni-beschichtete Elektroden typischerweise einen pyrophoren Charakter
aufweisen, da wahrend dieses Prozesses Wasserstoff an der Oberflache dieser Proben ad- und absorbiert
wird. Eine Mdoglichkeit zur sicheren Handhabung der gelaugten Proben ist eine feuchte Lagerung. Zur
sicheren Handhabung der gelaugten Proben an Luft dient ein Post-Processing-Schritt. Dieser Prozess
gewahrleistet zusatzlich einen sicheren Versand der gelaugten Mini-Stack- und Technikum-Elektroden an
Kanadevia Inova fiir die Tests im Elektrolyseur.

Abbildung 6 veranschaulicht den Einfluss des Post-Processing-Verfahrens auf die HER-Uberspannung und
die Polarisationskurven der Raney-Ni-Streckgitter-Elektroden. Dabei ist zu erkennen, dass die initiale HER-
Uberspannung nach diesem Prozess um etwa 20 mV geringer ist als ohne dieses Verfahren. Daher ist zu
schlussfolgern, dass die initiale HER-Aktivitdt durch diesen Prozess verbessert wird. Darliber hinaus ist das
Polarisationsverhalten der Elektroden nach dem Post-Processing-Schritt im hohem Stromdichtebereich
verbessert und der Tafel-Anstieg ist in diesem Stromdichtebereich reduziert. Dies zeigt, dass ebenfalls die
intrinsische HER-Aktivitat durch diesen Schritt verbessert wird.
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Abbildung 6: Einfluss des Post-Processing-Verfahrens auf die (a) HER-Uberspannung-Zeit-Kurven und (b) die
Polarisationskurven von zwei verschiedenen Raney-Ni-Streckgitter-Proben, 70 °C und
30 Gew-% KOH.

FUr die Herstellung der Technikum-Elektroden mit der GréBe von 800 mm x 1000 mm wurde erfolgreich ein
Verbindungsverfahren entwickelt, da beim Fh IFAM 400 mm x 400 mm grofe Elektroden warmebehandelt
und gelaugt werden koénnen. Im Vorfeld dieser Entwicklung wurden verschiedene Verbindungsprozesse
betrachtet: Steckverbindung, LaserstrahlscheiBen und PunktschweiBen. Das Punktschwei3en stellte sich im
Rahmen dieser Betrachtung als am besten geeignet heraus, da dieser Prozess einfach handzuhaben ist.
Darlber hinaus weisen die Verbindungsstellen in diesem Prozess eine gute mechanische Stabilitat auf. In
Abbildung 7 sind Resultate von Flgeversuchen per PunktschweiBung an unbeschichteten Nickelstreckgitter
und gelaugten Raney-Ni-Streckgitter dargestellt.
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Projekt: SkalPro, FKZ: 03EI3052A Seite 7



\

~ Fraunhofer

IFAM

IIIII|III||I||l|||Il|lllll||l|\||ll||lll\

Z Fraunhofer
IFAM

Abbildung 7: Ergebnisse der SchweiB-Vorexperimente an unbeschichteten Proben und gelaugten Raney-Ni-
Streckgitter-Elektroden.

Durch eine Anpassung der Elektroden auf eine abgeflachte Form wird ein flachiger Stromfluss in der
Verbindungsstelle erzielt und mehrere Stege kénnen nach dieser Anpassung verbunden werden. Die
Steuerung bei der Verbindung per PunktschweiBung erfolgte dabei Gber die Eingabe der Stromstarke und
der Pulsdauer. Eine minimale Dauer und geringe Stromstarke erzeugten keine stabile Verbindung der
Streckgitter untereinander. Eine Erh6hung von Stromstarke oder Dauer fihrte zu einer guten mechanischen
Verbindung, bevor eine weitere Steigerung dieser Parameter die Stege ,durchbrennen” lieBen. Diese
SchweiB-Vorexperimente dienten als Grundlage fir die Verbindung der Technikum-Elektroden.

Einfluss der Dicke und Zusammensetzung der Al-Auflage

Die Dicke der Al-Auflage auf das Ni-Kernband wurde beim Plattieren zwischen 30 pm und 90 pym variiert.
Die HER-Uberspannung-Zeit-Kurven von vier Proben mit verschiedenen Dicken der Al-Auflage und die Dicke

der Raney-Ni-Beschichtung (ehemalige Ni,Als- und NiAls-Phase) im gelaugten Zustand dieser Elektroden wird
in Abbildung 8 veranschaulicht.
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Abbildung 8: (a) HER-Uberspannung-Zeit-Kurven von vier SkalPro-Proben mit unterschiedlich dicken Al-
Auflagen, 70 °C und 30 Gew-% KOH, (b) Dicke der Raney-Ni-Beschichtung dieser Proben im
gelaugten Zustand.

Ein Einfluss der Dicke der Al-Auflage zwischen 50 ym und 90 um auf die HER-Aktivitat ist nicht zu erkennen,
da die HER-Uberspannungen dieser Proben sich nicht markant voneinander unterscheiden. Dieser
Zusammenhang ist auf die ahnliche Dicke der gelaugten Raney-Ni-Beschichtung zurtickzufthren. Ist die Al-
Auflage dicker als 50 um, wird das Al mit dem gewahlten Warmebehandlung-Prozess nicht vollstandig mit
Ni zur NiAls- und zur Ni;Als-Phase umgesetzt. Das nicht umgesetzte Aluminium verbleibt im eutektischen
Geflge aus Al und NiAls (siehe Abbildung 4 (b)). Bei der Laugung wird dieses Gefiige vollstandig entfernt.
Die gelaugte Raney-Ni-Beschichtung besteht infolgedessen aus der ehemaligen NiAls- und Ni;Als-Phase mit
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einem reduzierten Al-Anteil < 20 At-%. Oberhalb der Al-Auflagendicke von 50 um unterscheidet sich die
Dicke dieser gelaugten Schicht nicht markant und fihrt zu einer ahnlichen HER-Aktivitat.

Bei der Probe mit der Al-Auflagendicke von etwa 30 pm betragt |nuer, soo, sn| etwa 160 mV und damit ist
dieser Wert um etwa 20 mV erhéht im Vergleich zu den Proben mit einer Al-Auflagendicke > 50 uym. Diese
reduzierte HER-Aktivitat ist darauf zurlickzufiihren, dass die Dicke der gelaugten Raney-Ni-Beschichtung um
etwa 15 pm kleiner als bei den Proben mit einer Auflagendicke > 50 pm ist. Dies wirkt sich reduzierend auf
die HER-Aktivitat aus.

Ein weiterer Untersuchungsgegenstand beim Plattieren war die Eignung einer Al-Gite dhnlich AI99.0 mit
einer niedrigeren Reinheit an der Stelle von Al99.5 als Auflage. Wenn beide Aluminium-Auflagen fur das
Plattieren genutzt werden kénnen, lasst sich die Lieferkette auf Aluminium diversifizieren. Abbildung 9
veranschaulicht, dass sich die Struktur der warmebehandelten Ni-Al-Phasen mit beiden Al-Auflagen sich
nicht markant voneinander unterscheiden.

Abbildung 9: REM-EDX-Querschliffbilder einer (a) SkalPro-Probe mit Al99.5-Auflage und (b) SkalPro-Probe
mit Al-GUte ahnlicher Al99.0-Auflage nach der Warmebehandlung mit Zuordnung der Ni-Al-
Phasen.

Abbildung 10 zeigt, dass die HER-Aktivitat nicht markant von der Zusammensetzung der Al-Auflage
beeinflusst wird. Die HER-Uberspannung der Proben mit der Al-Gute ahnlich Al99.0-Auflage ist leicht erhdht
im Vergleich zu den Werten der Proben mit der Al99.5-Auflage. Dieser Zusammenhang ist auf die leicht

reduzierte Doppelschichtkapazitat dieser Proben und nicht auf die Zusammensetzung der Al-Auflage
zurickzufihren.
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Abbildung 10: Einfluss der Zusammensetzung der Al-Auflage auf die HER-Uberspannung-Zeit-Kurven von
zwei verschiedenen SkalPro-Proben, 70 °C und 30 Gew-% KOH.
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Einfluss der Warmebehandlung

Die Zusammensetzung, Dicke und elektrochemische Aktivitat der Raney-Ni-Beschichtung werden durch die
Bedingungen des Warmebehandlung-Prozesses (Haltezeit und Temperatur) beeinflusst. Die Optimierung der
Warmebehandlung erfolgte an einer Probe mit der Ni-Kernbanddicke von etwa 400 ym und mit der Al-
Auflagendicke von etwa 30 pm im LabormaBstab in einem Rohrofen. Der Einfluss der Temperatur und der
Haltezeit von der Warmebehandlung auf die Struktur der Ni-Al-Beschichtungen ist in Abbildung 11 und
Abbildung 12 dargestellt. Bei niedrigen Temperaturen und kurzen Haltezeiten ist die Bildung der Ni,Als-
Phase, der NiAls-Phase und eines eutektischen Gefliges aus NiAls und Al zu erkennen. Wird die Haltezeit
und die Temperatur erhéht, ist noch zusatzlich die Erzeugung der Phase NiAl und NisAl zwischen dem Ni-
Kernband und der Ni,Als-Phase zu beobachten. Bei der NiAl- und NisAl-Phase ist keine Veranderung der
Zusammensetzung nach dem Laugungsprozess zu beobachten. Dies fuhrt zur Schlussfolgerung, dass diese
Phasen nicht laugbar sind. Die Dicke der laugbaren NiAls-Phase nimmt oberhalb der Haltezeit und
Temperatur nicht mehr zu, ab der eine Bildung der NiAl- und NisAl-Phase zu beobachten ist.

Dicke: 17 um Dicke: 36 um Dicke: 47 um Dicke: 45 pm Dicke 39 pm
Al + NiAd;

B Ni,Al Ni,Al NiAly Ni,Al,

Uber der Schmelztemperatur von Al /

Abbildung 11: REM-EDX-Querschliffbild: Einfluss der Haltezeit der Wérmebehandmhbg auf die Struktur der
Ni-Al-Beschichtung und der Angabe der Dicke der laugbaren Ni,Als-Phase.

Dicke: 34 pm
NiAl;

Dicke: 33 pm Dicke: 39 Ll Dicke: 36 pm
Al + NiAl; NiAl; o

NiAl,

| NiLAIL

NiAl,

Steigende Terhp;ératur / Konstante |

Abbildung 12: REM-EDX-Querschliffbild: Einfluss der Temperatur der Warmebehandlung auf die Struktur
der Ni-Al-Beschichtung und der Angabe der Dicke der laugbaren Ni>Als-Phase.

Dartber hinaus wurde der Einfluss der Warmebehandlung auf die HER-Aktivitdt der SkalPro-Elektroden
untersucht (Abbildung 13). Dabei ist zu erkennen, dass die HER-Uberspannung vor allem bei einer kurzen
Haltezeit hoch ist. Dies ist auf eine geringe Dicke der laugbaren Ni,Als-Phase zurlckzufiihren (siehe
Abbildung 11). Eine zu hohe Wéarmebehandlungstemperatur wirkt sich ebenfalls negativ auf die HER-
Aktivitat aus. Dies konnte darauf zurlickzufihren sein, dass die Laugung der NiAls-Phase nach diesem
Warmbehandlung-Regime im Vergleich zu den anderen Proben weniger erfolgreich war. Bei dieser Probe
waren die pordsen Strukturen wenig ausgepragt. Daher wurde flr die Warmebehandlung der Mini-Stack-
und der Technikum-Elektroden eine mittlere Haltezeit und Temperatur gewahlt, mit der die niedrigste HER-
Uberspannung erzielt wurde.
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Abbildung 13: Einfluss der Warmebehandlung (Haltezeit und Temperatur) auf die HER-Uberspannung-Zeit-

Kurven eines Raney-Ni-Streckgitters (400 um Ni-Kernband mit 30 pm dicker Al-Auflage),
70 °C und 30 Gew-% KOH.

Einfluss der open area

Darlber hinaus ist die ,open area” eines Raney-Ni-Streckgitters (Freiflache) ein Einflussfaktor der HER-
Aktivitat. Die open area von zwei Streckgitter-Proben mit etwa 30 um dicker Al-Auflage wurde zwischen
30 % und 45 % variiert. Die HER-Uberspannung wird durch die Reduktion der open area minimal reduziert
(Abbildung 14). Folgende Doppelschichtkapazitdten wurden fiir diese Proben ermittelt:

e Cg(nach 5 h bei -500 mA-cm?) fiir Probe mit open area = 45 % = 0.132 F-cm?

e Ca(nach 5 h bei -500 mA-cm?) fir Probe mit open area = 30 % = 0.155 F-cm™
Die hohere Doppelschichtkapazitdt der Probe mit der geringeren open area deutet auf eine hdhere
elektrochemisch zugangliche Oberfldche aufgrund groBerer aktiver Flache hin. Die Werte fir den Tafel-
Anstieg im hohen Stromdichtebereich liegen fur beide Proben in einem &hnlichen Bereich zwischen
92 mV-dec’ und 98 mV-dec' und deuten auf eine ahnliche intrinsische HER-Aktivitat beider Proben hin.

GS: HER, 29.9 wt.-% KOH, N, 343 K, 2CC
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Abbildung 14: Einfluss der open area auf die HER-Uberspannung-Zeit-Kurven einer SkalPro-Probe (ca.
200 pm dickes Ni-Kernband mit etwa 30 pm dicker Al-Auflage), 70 °C und 30 Gew-% KOH.
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Messungen mit den Raney-Ni-Streckaitter-Elektroden im Einzell-Elektrolyseur (10 cm? GréBe)

Im Rahmen des SkalPro-Projekts wurden die Raney-Ni-Streckgitter-Elektroden neben der Drei-Elektroden-
Anordnung vor allem als Kathoden ebenfalls in einem Laborelektrolyseur untersucht. Ziel dieser Experimente
war die Analyse der Zellperformance und der Zellinnenwiederstande. Das Implementationsverhalten in der
zero-gap-Anordnung erwies sich als herausforderungsvoll, da das Streckgitter in das Diaphragma
eingedrlickt werden kann. Bei einem Anpressdruck von 2 Nm betragt die EoT-Zellspannung im hohem
Stromdichtebereich 2,18 V bei 1 A-cm? (Abbildung 16, Tabelle 3). Dieser hohe Wert und die geringe
Zellaktivitat ist auf vor allem auf den hohen Zellinnenwiderstand mit Gasblasenentwicklung Ry von
0,59 Q-cm? zuriickzufthren. Dieser hohe Widerstand deutet auf einem erschwerten Gasblasentransport hin,
da die Gasblasen schwer von den aktiven Zentren der Elektroden transportiert werden kénnen.

Abbildung 15 veranschaulicht den Zusammenhang zwischen der SWD- und der LWD-Lange der Streckgitter-
Kathode und der Zellspannung. Je geringer die SWD- und LWD-Lange ist, desto hoher ist die Zellspannung.
Daraus ist zu schlussfolgern, dass die Reduktion des SWDxLWD-Verhaltnisses von 2,5 mm x 3,8 mm auf
1,5 mm x 2,0 mm die Zellaktivitat negativ beeinflusst. Dies lasst sich mit der Zunahme des Widerstands mit
Gasblasenentwicklung von 0,51 Q-cm? auf 0,57 Q-cm? infolge des erschwerten Gasblasenmanagements
erkldren. Ein Einfluss der SWDxLWD-Lange auf den Widerstand ohne Gasblasenentwicklung ist nicht
erkennbar (Tabelle 2)

J-E-Kurve: MFC, 29.9 wt.-% KOH, N,, 343 K
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Abbildung 15: j-E-Kurven von Zellmessungen mit Raney-Ni-Streckgitter-Kathoden mit verschiedenen
SWDxLWD-Langen und einem Ni-Schaum als Anode im Einzell-Elektrolyseur, 70 °C und
30 Gew-% KOH.

Tabelle 2: Werte der EoT-Widerstande ohne Gasblasenentwicklung (R, Bestimmung aus den EIS-Messungen)
und mit Gasblasenentwicklung (R, Bestimmung aus der linearen Regression der EoT-j-E-Kurve
zwischen 0,4 A-cm2und 1,0 A-cm?), der Zellspannung bei 0,5 A-cm? und 1,0 A-cm aus den
Zellmessungen mit Raney-Ni-Streckgitter-Kathoden mit verschiedenen SWDxLWD-Langen und
einem Ni-Schaum als Anode bei 70 °C und bei 30 Gew-% KOH.

SWDXLWD / mm x mm R,/ Q-cm? R,/ Q-cm* E(05A-cem?)/V  E(1,0 A-cm?)/V

1,5x2,0 0,21 0,51 2,02 2,25
2,0x2,5 0,19 0,57 1,97 2,24
2,5x3,8 0,19 0,58 1,91 2,18

Zur Optimierung des Implementationsverhaltens der Streckgitter-Elektroden wurde das Anzugsmoment
variiert. Ziel dieses Experiments war die Bestimmung des Anzugsmoments, bei dem die Streckgitter-
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Elektroden nicht stark in das Diaphragma eingedriickt werden, aber dennoch optimal kontaktiert sind. Der
Zusammenhang zwischen dem Anzugsmoment eines Einzell-Elektrolyseurs mit den Raney-Ni-Streckgitter-
Elektroden als Kathode und als Anode und der Zellspannung ist in Abbildung 16 und in Tabelle 3 dargestellt.
Eine Reduktion des Anzugsmoments von 2 Nm auf 1 Nm fuhrt zu einer Verbesserung der Zellspannung
E(1,0 A-cm2) um etwa 100 mV. Diese Performancesteigerung ist unter anderem auf dem verringerten
Zellwiderstand im hohen Stromdichtebereich aufgrund eines verbesserten Gasblasenabtransportes Ry um
etwa 0,06 Q-cm? zurlickzufihren. Die Gasblasen lassen sich besser von den aktiven Zentren
abtransportieren, da sie in der Zelle mit dem niedrigen Anzugsmoment nicht mehr zwischen Elektrode und
Separator festgehalten werden. DarUber hinaus ist beim niedrigsten Anzugsmoment der Widerstand ohne
Gasblasenentwicklung R, am geringsten, d.h. die Summe aus Kontakt- und Separatorwiderstand ist beim

Anpressdruck von 1 Nm reduziert.
-E-Kurve: MFC, 29.9 wt.-% KOH, N,, 343 K
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Abbildung 16: Einfluss des Anzugsmoments auf die j-E-Kurve im Einzell-Elektrolyseur, 70 °C und
30 Gew-% KOH.

Tabelle 3: Werte der EoT-Widerstande ohne Gasblasenentwicklung (R, Bestimmung aus den EIS-Messungen)
und mit Gasblasenentwicklung (Ri, Bestimmung aus der linearen Regression der EoT-j-E-Kurve
zwischen 0,4 A-cm?2und 1,0 A-cm?), der Zellspannung bei 0,5 A-cm? und 1,0 A-cm? aus den
Zellmessungen in Abhangigkeit vom Anpressdruck mit den Raney-Ni-Streckgitter-Elektroden bei
70 °C und bei 30 Gew-% KOH.

Anzugsmoment/Nm R / Q-cm? R,/ ocm? E(0,5A-cm?)/V  E(1,0A-cm?)/V

1,0 0,23 0,51 1,82 2,08
1.5 0,24 0,55 1,88 2,14
2,0 0,27 0,57 1,91 2,20

In einer Zellmessung kamen eine Raney-Ni-Streckgitter-Kathode und eine Fe-Ni-beschichtete Anode zum
Einsatz. Ziel dieser Messung war es, die Eignung der Raney-Streckgitter-Elektroden als Kathoden im Einzeller
in Kombination mit einer optimalen Anode zu demonstrieren. Abbildung 17 zeigt die j-E-Kurve dieses
Experiments. Dieses Experiment zeigt, dass mit dem Einsatz der SkalPro-Proben als Kathoden niedrige
Zellspannungen und damit hohe Zellaktivitaten erzielt werden kénnen. Dies ist erkennbar an den geringen
Zellspannungen £ (0,5 Acm?) < 1,7 V und £ (1,0 Acm?) < 1,85 V. Diese Werte sind auf die geringen
Widerstéande mit Gasblasenentwicklung R, < 0,35 Q-cm? aufgrund des verbesserten Gasblasenmanagements
der Anode und der hohen HER-Aktivitat der Raney-Ni-Streckgitter-Kathode zurlickzuflhren. Ein Vergleich
dieser Zellmessung mit Literaturwerten von Experimenten mit Raney-Ni-Elektroden ist in Tabelle 4
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dargestellt. Die Zellspannung des Experiments mit der Raney-Ni-Streckgitter-Kathode liegt unter den
Zellspannungswerten der Literatur und verdeutlicht das hohe Potenzial dieser Elektrode.

J-E-Kurve: MFC, 29.9 wt.-% KOH, N,, 343 K
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Abbildung 17: j-E-Kurve einer Messung im Labor-Einzell-Elektrolyseur mit einer Raney-Ni-Streckgitter-
Elektrode und einer Fe-Ni-beschichteten Anode, 70 °C und 30 Gew-% KOH.

Tabelle 4: Vergleich der Zellspannungen mit der SkalPro-Kathode und einer Fe-Ni-beschichteten Anode (fett
markiert) mit Werten aus Literatur und den zugehorigen Bedingungen der Literaturquellen.

Kathode Anode T/K c(KOH)/ E(0,5A-cm?) Quelle
Gew-% /V
Kommerzielles Ni-Netz Kommerzielles Ni-Netz 353 30 1,80 [22]
Raney-Ni-Schaum Ni-Fe-LDH auf Ni-Schaum 353 30 1,75 23]
Raney-Ni Raney-Ni-Mo 343 30 1,80 [24]
Raney Ni-Mo Raney-Ni 353 24 1,75 (8]
Raney-Ni-Streckgitter Ni-Fe-Anode 343 30 1,68 -

AP5: Skalierung des Prozesses auf Technikum-MaBstab

Skalierung der SkalPro-Route auf die GréBe von etwa 100 cm? fir den Einsatz im Mini-Stack von KVI

Das Projektkonsortium entschied sich aufgrund der guten Resultate in der Drei-Elektroden-Anordnung und
im Labor-Einzell-Elektrolyseur, wie vorgesehen die Skalierung der SkalPro-Route auf etwa 100 cm? GréBe
vorzunehmen. Wie bei den Laborproben fiihrte Wickeder das Plattieren der Al-Auflage auf das Ni-Kernband
und BenMetal den Streckprozess dieser Ni-Al-Verbundwerkstoffe durch. Die unterschiedlichen Varianten der
Mini-Stack-Elektroden sind in Tabelle 5 aufgelistet. Im Vorfeld fiel die Entscheidung, dass 90 um Al auf
200 pm Ni-Kernband plattiert wird. Im Rahmen des Mini-Stack-Versuchs wurde die open area und die
SWDxLWD-Lange der Streckgitter-Kathoden variiert. Darber hinaus erfolgte in einigen Zellen zusatzlich der
Test der Raney-Ni-Streckgitter als Anode, der in diesem Schlussbericht nicht naher erlautert wird. Im Rahmen
des Mini-Stack-Versuches wurden insgesamt 15 Elektroden hergestellt.

Das Fh IFAM ({bernahm im Rahmen der Herstellung der Mini-Stack-Elektroden die Schritte
Wasserstrahlschneiden, Warmebehandlung, Laugung, Post-Processing und Versand zu KVI. DarUber hinaus
fUhrte das Fh IFAM eine Qualitdtssicherung dieser Proben in Form von strukturellen und elektrochemischen
Analysen von Randstlcken durch (Abbildung 18). Diese Analyseproben wurden parallel mit den Mini-Stack-
Proben warmebehandelt und gelaugt.
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Tabelle 5: Varianten der Mini-Stack-Elektroden (200 uym Ni-Kernband mit 90 um Al-Auflage (beidseitig),
GroBe = 100 cm?).

Variante

Anzahl Kathode Anode
Zelle
Raney-Ni Raney-Ni
ZY—1Z3 33K2tnhooddeenn, 30 % open area, angewalzt 30 % open area, angewalzt
SWDxLWDxD =2,5x3,8x0,8 SWDxLWDxD =2,5x3,8x0,8
Raney-Ni
24\1/—226 33K2tnhooddeenn, 30 % open area, angewalzt KVI-Anode
SWDxLWDxD =2,5x3,8x0,8
Raney-Ni
Z;/—?%9 33K2tnhooddeenn, 50 % open area, angewalzt KVI-Anode
SWDxLWDxD =2,5x3,8x0,65
Raney-Ni
va 3 Kathoden, 30 % open area, angewalzt KVI-Anode

Z10-212 3 Anoden SWDXLWDxD =1,5x2,0x0,45

Von BenMetal gelieferte Ni-Al-Streckgitter Wasserstrahlschneiden auf die
GréBe von etwa 100 cm?

Laugung, Post-Processing-Prozess Wirmebehandlung
und Versand zu KVI

Abbildung 18: Makrofotos der SkalPro-Mini-Stack-Elektroden nach den Schritten Wasserstrahlschneiden,
Warmebehandlung, Laugung und Post-Processing fir den Versand dieser Proben zu KVI.

Die von BenMetal gelieferten Elektroden wurden per Wasserstrahl auf die finale GréBe von etwa 100 cm?
zurechtgeschnitten. Die Warmebehandlung der zurechtgeschnittenen Proben erfolgte in einem
groBtechnischen Ofen unter den gleichen Bedingungen wie bei der ,Standard-WB" aus AP2. Nach diesem
Prozess fiel auf, dass die Elektroden Oberflachenbereiche mit unterschiedlicher Helligkeit aufwiesen (siehe
Abbildung 18). Bei einem warmebehandelten Randstlick mit einem Helligkeitsgradienten wurde der dunkle
und der helle Bereich dieser Probe elektrochemisch und strukturell charakterisiert. Die Querschliff-Bilder aus
Abbildung 19 veranschaulichen, dass sich die Phasenzusammensetzung der warmebehandelten Ni-Al-
Beschichtung im hellen und dunklen Bereich &hneln. Bei beiden Bereichen ist eine erfolgreiche
Warmebehandlung an der Bildung der laugbaren Ni;Als- und der NiAls-Phase zu erkennen. Dies fuhrt zur
Schlussfolgerung, dass die Warmbehandlung erfolgreich aufskaliert werden konnte.
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Abbildung 19: Querschliff-Bilder vom Lichtmikroskop eines warmebehandelten Randstiicks der SkalPro-Mini
Stack-Elektroden mit einem Helligkeitsgradienten ((b) heller und (c) dunkler Bereich).

Des Weiteren wurde der helle und der dunkle Bereich dieses Randstticks nach der Laugung und dem Post-
Processing bezuglich ihrer HER-Aktivitdt in der Drei-Elektroden-Anordnung untersucht (Abbildung 20). Diese
Messungen zeigen, dass die HER-Uberspannung durch die Helligkeit nach der Warmebehandlung nicht
wesentlich beeinflusst wird.
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Abbildung 20: HER-Uberspannung-Zeit-Kurven von zwei Proben eines Randstlicks aus Bereichen mit
unterschiedlicher Helligkeit, 70 °C und 30 Gew-% KOH.

Nach der Warmebehandlung erfolgte die Laugung der Mini-Stack-Elektroden unter dhnlichen Bedingungen
wie bei den Laborproben in einer Apparatur, die in der Abbildung 19 zu sehen ist. Der Erfolg dieses Prozesses
wurde anhand von Querschliff-Bilder beurteilt (Abbildung 21). Das eutektische Geflige aus NiAl; und Al ist
nach diesem Schritt nicht mehr vorhanden und die ehemaligen Ni,Als- und die NiAls-Phasen haben einen
pordsen Charakter mit vielen Kanadlen und einem geringeren Al-Gehalt als im warmebehandelten Zustand.
Der Al-Gehalt ist in den ehemaligen Ni,Als- und die NiAls-Phasen haufig kleiner als 20 At-%. Dies zeigt, dass
die Mini-Stack-Elektroden erfolgreich gelaugt wurden.

Schlussbericht des Fraunhofer IFAM Dresden

Projekt: SkalPro, FKZ: 03EI3052A Seite 16



\

~ Fraunhofer

IFAM

Abbildung 21: Querschliff-Bilder vom Lichtmikroskop von zwei ausgewéahlten Randstiicken der SkalPro-Mini
Stack-Elektroden nach der Laugung und dem Post-Processing.

Die Randstlicke wurden nach der Warmebehandlung, der Laugung und dem Post-Processing im Rahmen
des Qualitatsmanagements elektrochemisch in der Drei-Elektroden-Anordnung beziiglich ihrer HER-Aktivitat
charakterisiert. Die HER-Uberspannung-Zeit-Kurven dieser Proben und die Mittelwerte dieser HER-
Uberspannungen sind in Abbildung 22 dargestellt. Die |nuer s00, 51|-Werte liegen fur die Mini-Stack-Elektroden
zwischen 75 mV und 130 mV und erfillen komplett damit das zentrale Ziel der |nuer, s00] < 150 mV. Die
[NHer, 1000, 5 n|-Werte der Mini-Stack-Proben betragen zwischen 105 mV und 170 mV. Diese Werte zeigen, dass
das Upscaling auf die GroBe der Mini-Stack-Elektroden von etwa 100 cm? erfolgreich verlief. Die guten
Uberspannungen sind auf die hohen Doppelschichtkapazitaten Cq zwischen 0,15 F-cm? und 0,25 F-cm?

zurickzufiihren. Dies zeigt, dass diese Elektroden eine hohe elektrochemisch zugangliche Oberflache
aufweisen.
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Abbildung 22: (a) HER-Uberspannung-Zeit-Kurven der SkalPro-Mini Stack-Kathoden nach dem Post-
Processing, (b) Statistische Analyse (Box-Plot) der HER-Uberspannungswerte der SkalPro-
Mini-Stack-Kathoden, 70 °C und 30 Gew-% KOH.

Aufgrund der guten Resultate aus der strukturellen und elektrochemischen Charakterisierung der
Randstlicke der Mini-Stack-Elektroden war kein Ausschuss dieser Proben erforderlich. Die Proben wurden
nach dem Post-Processing-Verfahren zu Kanadevia Inova fur den Test im Mini-Stack versendet. Das
Fraunhofer IFAM begleitete den Mini-Stack-Versuch von KVI. Nach Abschluss der Testung im Betrieb von
Gber 100 h wurden die Mini-Stack-Elektroden fir eine post-operando-Analyse zum Fh IFAM verschickt.

Die mechanische und elektrochemische Stabilitdt der Mini-Stack-Proben wurden in verschiedenen Analysen
Uberpruft. Fur diese Analysen dienten Kathoden aus unterschiedlichen Zellen: aus der 1. Zelle, 6. Zelle, 8.
Zelle und 12.Zelle. In Abbildung 23 sind beispielhaft Querschliff-Bilder von der Kathode aus Z1 und aus Z6
im initialen Zustand (nach dem Post-Processing und vor dem Einsatz im Mini-Stack von KVI) und im post-
operando-Zustand dargestellt. Dabei ist zu erkennen, dass die Raney-Ni-Beschichtung wahrend des Mini-
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Stack-Versuchs nicht delaminiert ist. Dies veranschaulicht die hohe mechanische Stabilitat der Raney-Ni-
Streckgitter-Kathoden.

initial post-operando

Abbildung 23: Querschliff-Bilder vom Lichtmikroskop der SkalPro-Mini-Stack-Elektroden (a, b) aus Z1 und
(c, d) aus Z6 im (a, ¢) initialen Zustand und (b, d) im post-operando-Zustand.

DarUber hinaus wurde die Dicke der Beschichtung im post-operando-Zustand ermittelt und mit der initialen
Dicke verglichen (Abbildung 24). Dabei ist zu erkennen, dass die mittlere Dicke im post-operando-Zustand
leicht geringer als vor dem Einsatz im Mini-Stack ist. Allerdings ist zu beachten, dass sich der
Schichtdickenbereich in beiden Zustanden etwas Uberschneidet. Daher ist zu schlussfolgern, dass die Dicke
der Beschichtung der Kathoden nach dem Mini-Stack-Versuch nicht wesentlich abnahm.
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Abbildung 24: Dicke der Raney-Ni-Beschichtung der Kathoden im initialen und im post-operando-Zustand
nach dem Einsatz im Mini-Stack von KVI.

Neben den strukturellen Analysen erfolgte eine elektrochemische Analyse der post-operando-Kathoden in
der Drei-Elektroden-Anordnung beziiglich der HER-Aktivitat. Die mittleren HER-Uberspannungswerte nach
5 h dieser Proben im initialen und im post-operando-Zustand bei -500 mA-cm2 und bei -1000 mA-cm™
werden in Abbildung 25 veranschaulicht. Die mittlere HER-Uberspannung der post-operando-Elektroden ist
leicht hoher als im initialen Zustand. Da sich der Bereich der Uberspannungen in beiden Zustdnden
Uberschneidet, ist allerdings zu schlussfolgern, dass sich die HER-Aktivitat der Mini-Stack-Proben nicht
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wesentlich reduzierte. Darlber hinaus ist noch zu betonen, dass das zentrale Ziel |nuer| < 150 mV bei
-500 mA-cm fir alle post-operando-Proben erflllt wurde. In Abbildung 26 ist zu erkennen, dass der Tafel-
Anstieg im hohem Stromdichtebereich bei den post-operando-Proben leicht erhéht ist. Die elektrochemische
Doppelschichtkapazitat ist bei den post-operando-Elektroden im geringen Maf3 kleiner als im initialen
Zustand. Da sich die Werte der initialen und der post-operando-Proben in beiden GroBen Gberschneiden, ist
nicht von einer signifikanten Verschlechterung auszugehen.

initial post-operando
(a) 210 (b) 210
i Mittelwert i
@® Datenpunki
180 180 —|
E 150 — % 150 — 151
= . 135 = .
5 120 5 120
o D . @ E|112
[} B m i
N 99 I
= 90 — = 90
60 — 60 4 [ 25%~75%
. - Mittelwert
30 30 @ Datenpunkt|

T | | |

bei-0.5 Acm?  bei-1.0 Acm™ bei-0.5Acm?  bei-1.0 Acm™
Abbildung 25: Statistische Analyse (Box-Plot) der HER-Uberspannungen |y, sv| der Mini-Stack-Elektroden
im (a) initialen Zustand (nach dem Post-Processing und vor dem Einsatz im KVI-Mini Stack)
und im (b) post-operando-Zustand, 70 °C und 30 Gew-% KOH.
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Abbildung 26: Statistische Analyse (Box-Plot) der (a) Tafel-Anstiege und (b) der Doppelschichtkapazitaten
der Mini-Stack-Elektroden im initialen Zustand (nach dem Post-Processing und vor dem
Einsatz im KVI-Mini Stack) und im post-operando-Zustand, 70 °C und 30 Gew-% KOH.

Die strukturellen und elektrochemischen Analysen der Mini-Stack-Elektroden zeigten auf, dass die
mechanische Stabilitdt und die HER-Aktivitat dieser Proben sich wahrend des Mini-Stack-Versuchs nicht
wesentlich reduzierte. Dies fuhrt zu dem Fazit, dass die Mini-Stack-Kathoden erfolgreich in dieser Anlage
getestet wurden. Die Herstellung und dieser Versuch bilden die Basis fir die Herstellung der Technikum-
Elektroden und den Test dieser Proben.
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Skalierung der SkalPro-Route auf die GréBe von etwa 8000 cm? fiir den Einsatz im Technikum-Elektrolyseur
von KVI

Die guten Resultate aus dem Mini-Stack-Experiment bilden die Basis fir die Herstellung der Technikum-
Elektroden mit der Flache von etwa 8000 cm? (80 ¢cm x 100 cm). Fur diesen Test wurden 3 Raney-Ni-
Streckgitter und ein unbeschichtetes Ni-Streckgitter in dieser GréBe hergestellt. Diese Elektroden dienten als
Kathoden. Als Anode wurde eine kommerzielle Anode von KVI verwendet.

Die Raney-Ni-Streckgitter und das unbeschichtete Ni-Streckgitter zeigen folgende Eigenschaften nach dem
Plattieren und dem Strecken:

Raney-Ni-Streckgitter: ca. 80 um Al-Auflage auf 200 ym Ni-Kernband
Unbeschichtetes Ni-Streckgitter: 200 um dickes Ni-Streckgitter

Open area =30 %

Angewalzter Zustand

SWDxLWD-Verhaltnis: 2,5 mm x 3,8 mm

Dicke = 0,8 mm

GroBe zwischen 315 mm x 315 mm und 400 mm x 400 mm

Das Fh IFAM Ubernahm, wie bei den Mini-Stack-Elektroden, im Rahmen der Herstellung der SkalPro-
Technikum-Elektroden die Schritte Warmebehandlung, Laugung, Post-Processing, Verbindung, Schneiden
und Versand zu KVI (Abbildung 27). Wie bei den Mini-Stack-Proben wurde anhand von Randstiicken der
Technikum-Elektroden ein Qualitdtsmanagement mit strukturellen und elektrochemischen Analysen

durchgefahrt.
. /

Von BenMetal gelieferte Warmebehandlung Auslaugung in Auslaugungswanne
Ni-Al-Streckgitter

~

e : |
Nach Zurechtschneiden Verbindung durch A —
Versand zu KVI PunktschweiBen Post-Processing

Abbildung 27: Makrofotos der SkalPro-Technikum-Elektroden nach den Schritten Warmebehandlung,
Laugung, Post-Processing und Verbindung fir den Versand dieser Proben zu KVI.

Die Warmebehandlung der Technikum-Elektroden wurde unter dhnlichen Bedingungen wie bei den Mini-
Stack-Proben durchgefuhrt. Nach dem Prozess wurde der Erfolg im Lichtmikroskop Uberprift
(Abbildung 28). In den Bildern ist der Erfolg der Warmebehandlung an der Bildung der laugbaren NiAl; und
Ni>Al; zu erkennen. Dariber hinaus lasst das Vorhandensein des eutektischen Gefliges aus Al und NiAls
schlieBen, dass die Al-Auflage nicht vollstdndig umgesetzt wurde.
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Abbildung 28: Querschliff-Bilder eines warmebehandelten Randstilicks einer SkalPro-Technikum-Elektrode.

Der Erfolg der Skalierung der Warmebehandlung vom Labor- tGiber Mini-Stack- auf Technikum-Ma@stab wird
in Abbildung 29 veranschaulicht. In allen drei Skalierungsstufen ist die Bildung der laugbaren Phasen Ni,Al;
und NiAls zu erkennen. DarUber hinaus ist am Vorhandensein des eutektischen Gefliges zu erkennen, dass
die Al-Auflage nicht vollstandig umgesetzt wurde.

Labor Mini-Stack Technikum

Al-NiAl,

NiAl

NiAl

Abbildung 29: Struktur der Beschichtung der Raney-Ni-Streckgitter-Proben nach der Warmebehandlung in
unterschiedlichen Skalierungsstufen: (a) LabormaBstab (ca. 25 cm?), (b) Mini-Stack-MaBstab
(ca. 100 cm?), (c) Technikum-MaBstab (ca. 1200 cm?).

Nach der Warmebehandlung wurden 4 bis 5 Fragmente der Technikum-Elektroden in einer Auslaugwanne,
die in Abbildung 27 dargestellt ist, in einer 170 L umfassenden Lésung aus KOH und K-Na-Tartrat unter
ahnlichen Bedingungen wie bei den vorherigen Skalierungsstufen gelaugt. AnschlieBend erfolgte der Post-
Processing-Schritt, um die Elektrode sicher an Luft zu handeln kénnen. Nach diesen Prozessschritten fand
eine strukturelle und elektrochemische Charakterisierung von Randstlicken der Technikum-Elektroden statt.
Abbildung 30 zeigt beispielhaft die Struktur einer Probe nach diesen Prozessschritten. Die erfolgreiche
Laugung der Beschichtung ist an dem pordsen Charakter dieser Schicht zu erkennen. Dariiber hinaus nahm
der Al-Gehalt in dieser Schicht auf unter 20 At-% ab. Die erfolgreiche Skalierung der Laugung vom Labor-
Uber Mini-Stack- auf Technikum-MaBstab ist in Abbildung 31 veranschaulicht. In allen drei Skalierungsstufen
ist ein pordser Charakter der Beschichtung mit vielen Kandlen zu erkennen. Abbildung 32 zeigt, dass die
Schichtdicke der Raney-Ni-Beschichtung der Technikum-Elektroden im Vergleich zur Dicke der Mini-Stack-
Proben leicht reduziert ist. Allerdings ist zu beachten, dass der Bereich der Schichtdicke in beiden
Skalierungsstufen Uberschneidet.
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Fraher Ni,Al;

Fraher NiAl;

e

Abbildung 30: Lichtmikroskop-Bilder eines Randstlcks einer Technikum-Elektrode nach der Laugung und
dem folgenden Post-Processing.

Labor Mini-Stack Technikum

FEaher NiAl;

Fraher NiAl;

Fraher NiAl;

Friher Ni5Al;

Abbildung 31: Struktur der Raney-Ni-Beschichtung nach der Laugung und dem Post-Processing in
unterschiedlichen Skalierungsstufen: (a) LabormaBstab (ca. 25 cm?), (b) Mini-Stack-
MaBstab (ca. 100 cm?), (c) Technikum-MaBstab (ca. 1200 cm?).
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Abbildung 32: Dicke der Raney-Ni-Beschichtung in zwei verschiedenen Skalierungsstufen: Mini-Stack-
MaBstab (ca. 100 cm?) und im Technikum-MaBstab (ca. 1200 cm?) nach der Laugung und
dem Post-Processing.

Neben den strukturellen Analysen wurde das Qualitditsmanagement der Stack-Proben durch
elektrochemische Analysen der Randstlicke erganzt. Die statistische Analyse der HER-Uberspannungswerte
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aller Randstticke der Mini-Stack und der Technikum-Elektroden ist in Abbildung 33 dargestellt. Dabei ist zu
erkennen, dass die meisten HER-Uberspannungen der Technikum-Proben das zentrale Ziel |nuer, soo| < 150 mV
erfillen und sich im Bereich der Uberspannungen der Mini-Stack-Proben befinden. Dies zeigt, dass die
Skalierung der SkalPro-Route vom Labor- auf Technikum-MaBstab gréBtenteils erfolgreich verlief. Allerdings
sind bei den Technikum-Proben im Gegensatz zu den Mini-Stack-Proben AusreiBer mit hohen
Uberspannungswerten und damit mit niedriger HER-Aktivitat zu erkennen. Die Ursachenidentifizierung wird
durch die Vielzahl méglicher Ursachen erschwert. Dartber hinaus erfolgte das Qualitatsmanagement ex-situ
und an Analyseproben im LabormaBstab. Zur friihzeitigen Identifizierung dieser Ausreier bei einer
industriellen Elektrodenproduktion ist ein in-line-fahiges, kosteneffizientes Qualitdtsmanagement im
technischen MaBstab bei allen relevanten Prozessschritten von entscheidender Bedeutung.
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Abbildung 33: HER-Uberspannungswerte der Randstiicke der SkalPro-Technikum-Elektroden (ca. 1200 cm?)
im Vergleich mit den Randstlicken der Mini-Stack-Elektroden (ca. 100 cm?).

Nach der Laugung und dem Post-Processing erfolgte die erfolgreiche Verbindung der Fragmente per
PunktschweiBung zur Technikum-Elektrode (Abbildung 27). Diese Fragmente wurden vor diesem Prozess
am Rand vorbehandelt: Die Beschichtung wurde an den Verbindungsstellen per Kugelsandstahlen einseitig
entfernt, damit die Fragmente per PunktschweiBung nach diesem Prozess miteinander verbunden werden
kénnen. Im Anschluss erfolgte das Zuschneiden der Technikum-Elektroden auf die finale Form.

Da bei den meisten Randstiicken geringe HER-Uberspannungen gemessen wurden, erfolgte ein Versand der
Elektroden zu Kanadevia Inova fur den Test im Technikum-Elektrolyseur. Das Fh IFAM begleitete ebenfalls
diese Untersuchungen. Die Zellspannung war mit den Raney-Ni-Streckgitter-Elektroden bei 300 mA-cm™
zwischen 200 mV und 300 mV bei einer Betriebsdauer bis zu 800 h niedriger als mit der unbeschichteten
Elektrode. Dies zeigt, dass durch die Raney-Ni-Beschichtung der Kathoden die Zellaktivitat verbessert wird.
Die Herstellung und der Test der Technikum-Elektroden zeigten auf, dass die SkalPro-Route erfolgreich auf
technischem MaBstab skaliert wurde.

AP7: Technisch-6konomische Bewertung des Herstellungsprozesses

Ziel des AP7 fir das SkalPro-Projektkonsortium ist die technisch-6konomische Bewertung der SkalPro-Route
beziglich der Kosten, Skalierbarkeit und Kontinuitat. Das zentrale Ziel |nuer, soo] < 150 mV wurde fir viele
Randstlicke der Technikum-Elektroden erfillt. Die gute elektrochemische Aktivitdt und die strukturellen
Analysen dieser Proben zeigen die erfolgreiche Skalierung der SkalPro-Route vom Labor- auf Technikum-
MaBstab (Abbildung 34).
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(2 cm?) (10 cm?) (ca. 100 cm?) (> 8000 cm?)
Labor-GrofBe Mini-Stack-GrofBe Technikum-GroBe
Abbildung 34: Skalierung der SkalPro-Route (Raney-Ni-Streckgitter) vom Labor- auf Technikum-MaBstab.

Dariiber hinaus schatzte das Fh IFAM in enger Zusammenarbeit mit Wickeder und BenMetal die minimalen
und maximalen Prozesskosten der SkalPro-Route im industriellen MaBstab ab. NI

Das Ziel der Prozesskosten des Konsortiums betrug < 850 €-m2 und wird auch im
maximalen Kostenszenario erfullt. Derzeit werden in der Literatur die Produktionskosten fur Raney-Ni-
Elektroden auf = 1000 €-m??° abgeschatzt. Allerdings verscharften sich im Berichtszeitraum die
Kostenvorgaben fUr hochaktive Elektroden in der alkalischen Wasserelektrolyse. Fir eine erfolgreiche
Industrialisierung  der  SkalPro-Route ist eine weiterflhrende Kostenreduktion der  Schritte
~Warmebehandlung” und ,Laugung und ein hoherer Anteil an industrieller Beteiligung an diesen
Prozessschritten unerlasslich.

2.2 Wichtigste Positionen des zahlenmaBigen Nachweises

Eine relevante Position bildeten die Personalkosten. Diese stimmten im Wesentlichen mit den geplanten
Kosten nach der erteilten kostenneutralen Projektverldangerung berein. Diese Kosten entstanden durch die
Beteiligung von entsprechend qualifizierten Fachkraften. Eine weitere wichtige Position waren
Investitionskosten fr einen Potentiostaten. Dartber hinaus fielen Materialkosten fiir die Warmebehandlung
und die Laugung der Raney-Ni-Streckgitter-Proben in den unterschiedlichen Skalierungsstufen und fur die
elektrochemischen und strukturellen Analysen dieser Elektroden an. Weitere Positionen waren die
Reisekosten zu den Projekttreffen und Konferenzen.
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2.3 Notwendigkeit und Angemessenheit der geleisteten Projektarbeiten

Die Motivation des SkalPro-Projekts bestand darin, eine Elektrodenroute zu entwickeln und zu skalieren, die
den bereits definierten Kriterien entspricht. Ziel war es, langfristig einen Beitrag zur SchlieBung der Licke
zwischen Angebot und Nachfrage zu leisten. Daher ist die Férderung dieses F&E-Verbundvorhabens eine
strategische Investition in dem Wirtschaftsstandort Deutschland. Dartber hinaus wurde im Rahmen dieses
Projektes das Wissen zu Struktur-Aktivitdt-Korrelationen und zur Skalierung von Raney-Ni-Elektroden
umfassend erweitert und somit der Forschungsstandort Deutschland gestarkt.

Die erzielten niedrigen HER-Uberspannungswerte |nuer, soo, so| < 75 mV und |nuer, 1000, 50| < 120 mV fiir die
besten SkalPro-Proben deuten auf eine sehr hohe HER-Aktivitat dieser Elektroden und ihr groBes Potenzial
hin. Die guten Performancewerte belegen die kontinuierliche Weiterentwicklung dieser Elektroden auf Basis
elektrochemischer und struktureller Analysen. Darlber hinaus wurden in Einzell-Messungen mit der Raney-
Ni-Streckgitter-Kathode Zellspannungen Eseo, sn < 1,7 V und Eiooo, sn < 1,85 V erzielt. Diese Resultate zeigen
das groB3e Potenzial der Raney-Ni-Streckgitter-Elektrode als Kathode.

Eine zentrale Herausforderung der Entwicklung von AEL-Elektroden bestand in der Skalierung dieser
Elektroden vom Labor- auf Technikum-MaBstab. Die SkalPro-Route wurde in verschiedenen
Skalierungsstufen getestet und charakterisiert. Die Mini-Stack-Elektroden mit etwa 10 cm x 10 cm GroBe
und die Stack-Elektroden mit 80 cm x 100 cm GroBe konnten im Rahmen dieses Verbundvorhabens
erfolgreich hergestellt werden. Der erfolgreiche Test dieser Kathoden im Mini-Stack und im Stack von
Kanadevia Inova BioMethan GmbH zeigt das industriell verwertbare Potenzial dieser Elektroden fir die
Wasserstofferzeugung mittels alkalischer Wasserelektrolyse. Dartiber hinaus veranschaulichte die technisch-
o6konomische Analyse der SkalPro-Route, dass das zentrale Kostenziel des Verbundvorhabens kleiner als
850 €:-m2 auch im maximalen Kostenszenario erfillt wird. Aufgrund der hohen industriellen Beteiligung ist
eine wirtschaftliche Anschlussfahigkeit gegeben.

Aufgrund dieser Erfolge sind aus Sicht des Fh IFAM die geleisteten Arbeiten erforderlich und verhaltnismaBig
gewesen.

2.4 Voraussichtlicher Nutzen

Das SkalPro-Verbundvorhaben mit hoher industrieller Beteiligung ist die Basis fir die Entwicklung einer
industriell verwertbaren Elektrodenroute ,made in Germany” und zeigte ihre wesentlichen Vorteile:
hochaktiv beziiglich der HER, skalierbar und kosteneffizient. Diese Entwicklung liefert langfristig einen
wesentlichen Beitrag zur Kostenreduktion von AEL-Elektrolyseur-Systemen und damit zur H,-Erzeugung, da
dadurch die Angebot-Nachfrage-Liicke® an AEL-Elektroden geschlossen werden kann. Allerdings sind noch
die Prozessschritte ,,Warmebehandlung” und , Laugung” derzeit noch zu zeit- und kostenintensiv, um die
SkalPro-Route wirtschaftlich verwerten zu kénnen. Hierfir ist ein Nachfolgeprojekt (ELKAWE) mit einem sehr
hohen industriellen Anteil angestrebt, das eine Kostenreduktion dieser Prozesse sowie eine
Leistungssteigerung der Raney-Ni-Streckgitter-Elektroden anstrebt. Dartber hinaus wurde im Rahmen des
SkalPro-Projekts fir das Fh IFAM und Wickeder Westfalenstahl das Patent DE 10 2020 204 747.2
.Verfahren zur Herstellung einer Metallsubstrat-Katalysator-Einheit sowie deren Verwendung” erteilt, zu
dem eine Vergabe von Lizenzen angestrebt wird.

Darlber hinaus bilden die entwickelten Kenntnisse des Fh IFAM zu Struktur-Aktivitat-Korrelationen und zur
Skalierung von Raney-Ni-Elektroden die Grundlage fir weitere angestrebte 6ffentliche Projekte (LaserRodeo
und Transfunktional) und fur Anfragen aus der Industrie fir die Entwicklung von Raney-Ni-Elektroden,
speziell zur Warmebehandlung und Laugung dieser Proben. Fur diese erfolgreiche Verwertung dieser
Resultate war die Offentlichkeitsarbeit in Form von Vortrdgen von entscheidender Bedeutung.

2.5 Wahrend der Durchfiihrung des Vorhabens dem ZE bekannt gewordenen
Fortschritt auf dem Gebiet des Vorhabens bei anderen Stellen

Nach dem Start des Verbundvorhabens SkalPro sind themenverwandte F&E-Verbundvorhaben gestartet:

- Parallel mit dem SkalPro-Verbundvorhaben startete das Leitprojekt H2Giga. Das zentrale Ziel des
Leitprojektes war die Weiterentwicklung und der Ausbau der Elektrolysekapazitdten in den
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Wasserelektrolyse-Technologien PEM, AEM, HTEL und AEL. Relevante AEL-Teilprojekte in diesem
Leitprojekt sind AELAGW und PrometH2eus. Im AELAGW-TP wurde ebenfalls eine Skalierung von
Elektroden von LabormaBstab auf Technikum-MaBstab durchgefthrt. Das PrometH2eus-
Verbundvorhaben fokussierte sich auf die Entwicklung einer hochaktiven AEL-Anode.

Das Verbundvorhaben E2ngel fokussierte sich auf die Skalierung von leistungsgesteigerten Raney-
Ni-Elektroden nach erfolgter APS-Beschichtung bis zur GréBe von 1055 cm?, deren Aktivitat final in
einem 60 kW-Teststand validiert wurde.

Eine Herausforderung bei der Nutzung von Raney-Ni-Elektroden in der alkalischen Wasserelektrolyse
ist seine Anfalligkeit gegeniber bestimmten Alterungsmechanismen wie z. B. nach einer
Umkehrpolarisation im  Elektrolyseur. In dem Verbundvorhaben ,AEL-AST” werden
Degradationsmechanismen von Raney-Ni-Proben durch umfassende AST-Experimente untersucht.
Ziel dieser Experimente ist die Verbesserung der Langzeitstabilitdt von Raney-Ni-Elektroden
aufgrund eines besseren Verstandnisses von Degradationsmechanismen.

Wahrend der Laufzeit des SkalPro-Projekts erfolgte ein Ausbau der Kapazitdten an AEL-Elektrolyseur-
Systemen. Diese Erweiterung wird exemplarisch durch folgende Projekte veranschaulicht:

thyssenkrupp nucera erhielt 2022 von Shell einen 200 MW-GroBauftrag fur das Projekt ,, Hydrogen
Holland 1" far den Hafen von Rotterdam. Diese Elektrolyse-Anlage soll Bestandteil einer H,-
Projektanlage zur Produktion von griinem Wasserstoff fir Industrie und Verkehr werden. Der Strom
zur dieser Erzeugung wird in einem Offshore-Windpark erzeugt.?®

Uniper erteilte 2023 Sunfire den Auftrag fir den Aufbau einer 30 MW-AEL-Anlage im Rahmen des
Projektes ,Project Air” in Schweden. Dieses Projekt zielt auf die nachhaltige Produktion von
Methanol als Basischemikalie fur viele Produkte ab.?”!

RWE beauftragte Sunfire 2024 mit dem Bau eines 100 MW-Alkali-Elektrolyseurs fur den Standort
in Lingen. Dieser Elektrolyseur ist Bestandteil einer 300 MW-Anlage von RWE und soll 2027
fertiggestellt werden. Diese Anlage soll bis zu 2 Tonnen Wasserstoff pro Stunde produzieren. 2!

Diese erhdhte Nachfrage an AEL-Elektrolyseur-Systemen unterstreicht die Notwendigkeit einer Erweiterung
des Angebots an kostengilnstigen und leistungsstarken AEL-Elektroden.

Darlber hinaus erfolgte eine Vielzahl an wissenschaftlichen Veréffentlichungen zur Charakterisierung und
Entwicklung von Raney-Ni-Elektroden und zur AEL allgemein. Im ndchsten Abschnitt werden die
relevantesten Publikationen zu diesen Themen vorgestellt:

A. Hodges, A. L. Hoang, G. Tsekouras, K. Wagner, C.-Y. Lee, G. F. Swiegers, G. G. Wallace, Nat
Comms 2022, 13, 1304.

o Neuartiges Konzept fiir auf Basis eines Kapillareffektes fiir eine hochaktive
alkalische Elektrolyse
J. Lee, A. Alam, C. Park, S. Yoon, H. Ju, fuel 2022, 315, 123273.
o Vorstellung von Modellen fiir die Prozesse von Gasbildungen in porésen
Elektroden
S. Krishnan, V. Koning, M. Theodorus de Groot, A. d. Groot, P. G. Mendoza, M. Junginger, G. J.
Kramer, Int. J. Hydrogen Energy 2023.
o Uberblick iiber die aktuellen und zukiinftigen Kosten von AEL-Stacks mit Raney-
Ni-Elektroden als Kathoden - Kostenanalyse mit Raney-Ni-Elektroden
H. Xu, X. Y. Zhang, Y. Ding, H. Q. Fu, R. Wang, F. Mao, P. F. Liu, H. G. Yang, Small Struct. 2023,
2200404.
o Betrachtung der Herausforderungen fiir die Gestaltung von HER-Elektroden im
industriellen MaBstab
J.-E. Kim, T.-H. Kim, C.-S. Park, K. Jung, J. Yoon, K.-B. Lee, K.-S. Kang, Electrochem. Commun.
2023, 757, 107601-107610.
o Untersuchungen zu den Deaktivierungsmechanismen von Raney-Ni-Elektroden
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e P.Zhao, J. Wang, L. Sun, Y. Li, H. Xia, W. He, Energy Convers. Manage. 2024, 299, 117875.

o Einsatz von Streckgitter als Stromverteiler mit Ni-Netzen als Elektroden in einem
AEL-Stack — Ziel: Einfluss der Maschenbreite, - ldnge und der open area der
Streckgitter als Stromverteiler auf die Zellspannung

F. Rocha, C. Georgiadis, K. van Droogenbroek, R. Delmelle, X. Pinon, G. Pyka, G. Kerckhofs, F.
Egert, F. Razmjooei, S.-A. Ansar, S. Mitshuma, J. Proost, Nat. Commun. 2024, 15, 7444,

o Vorstellung Zusammenhang zwischen Elektrolytfluss und der Deformation der

Membran sowie Einfluss der Elektrolytgeschwindigkeit auf die Zellspannung
e M. Demnitz, Y. M. Lamas, R. L. Garcia Barros, A. de Leeuw den Bouter, J. van der Schaaf, M.

Theodorus de Groot, iScience 2024, 27, 108695

o Einfluss von Fe-Gehalt im Elektrolyten auf die Uberspannugn von Nickel-Kathoden
und Anoden in der alkalischen Wasserelektrolyse
e A.-V. Prits, M. Maide, R. Vali, A. Axelrud Nunes, P. Valk, M. Bérzins, P. Paaver, R. Kiingas, J. Nerut,
Int. J. Hydrogen Energy 2025, 140, 803.
o Prasentation des Einflusses vom Fe-Gehalt auf die HER- und OER-Aktivitdt von
Raney-Ni-Netzen und Stack-Tests mit Raney-Ni-Netzen
e T.GUnther, J. Schick, T. Kérner, T. Mangold, R. Weihrich, Int. J. Hydrogen Energy 2025, 136, 1124.
o Einfluss der Bedingungen der Warmebehandlung auf die HER-Aktivitdt von Raney-
Ni-Elektroden
e N. P. Sakkas, F. Gillung, K. Thummar, R. Abang, L. Rontzsch, Int. J. Hydrogen Energy 2025, 149,

150075.

o Einfluss von verschiedenen Bedingungen wie Druck, Temperatur und Uberlast auf
die Aktivitat von Raney-Ni-Elektroden im Stack

2.6 Erfolgte oder geplante Veréffentlichungen des Ergebnisses nach Nr. 5 der NKBF
Publikationen in wissenschaftlichen Journalen

»Cold-rolled aluminum foil on nickel mesh as a route to high-performance Raney nickel electrodes for
alkaline water electrolysis”

Autoren: M. Gramlich, F. Jrries, S. Hilbert, T. Rauscher, F. Heubner, C. Bernacker, T. WeiBgarber
Zeitschrift: Int. J. Hydrogen Energy

Jahr, Vol, S. 2026, 278, 153918.

Patent

.Verfahren zur Herstellung einer Metallsubstrat-Katalysator-Einheit sowie deren Verwendung”
Patentnummer 10 2020 204 747 .2

Patentinhaber Fh IFAM, Wickeder Westfalenstahl
Jahr 2025
Konferenzen

.Scalable production processes for highly efficient electrodes in alkaline water electrolysis - Influence of
electrode structure on activity”

Art: Vortrag

Autoren: S. Hilbert, T. Rauscher, J. Trapp, T. Buttner, C. Bernacker, T. Weigéarber
Konferenz European Hydrogen Energy Conference

Datum/Ort 06.03.2024/Bilbao

Schlussbericht des Fraunhofer IFAM Dresden
Projekt: SkalPro, FKZ: 03EI3052A Seite 27



\

~ Fraunhofer

IFAM

.High Performance Materials for Efficient Production of Hydrogen from Electrolysis”
Art: Vortrag

Autoren: C. Bernécker, F. Heubner, T. WeiBgarber

Konferenz 5™ Germany-Korea Hydrogen Conference

Ort/Datum 22.10.2024/0nline-Veranstaltung

. Skalierbare Produktionsprozesse fur hocheffiziente Elektroden in der alkalischen Elektrolyse (SKALPRO)"
Art: Vortrag

Autoren: C. Bernacker, S. Hilbert

Konferenz Wasserstand-Aktuelles aus der Wasserstoffforschung

Datum/Ort 19.09.2026/0Online-Veranstaltung

Messen, Workshops

Das Thema und Resultate aus dem SkalPro-Projekt wurden in dem Berichtszeitraum regelmaBig auf
folgenden Messen und Workshops vorgestellt:

Veranstaltung Hannover Messe — , Hydrogen + Fuel Cell Exhibition”

Art Messe-Stand

Ort Hannover

Veranstaltung Hydrogen Technology Conference & Expo

Art Messe-Stand

Ort Bremen, Hamburg

Veranstaltung Industrie Workshop ,,Advanced Alkaline Electrolysis” vom Fh [FAM
Art Workshop-Vortrag

Ort Dresden

Geplante Veroffentlichung:

- S. Hilbert, T. Rauscher, C. Bernacker
.Optimization of the structure of Raney-Ni expanded metals for Alkaline Water Electrolysis”
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https://www.thyssenkrupp.com/de/newsroom/pressemeldungen/pressedetailseite/thyssenkrupp-
installiert-200-mw-wasserstoffanlage-fur-shell-im-hafen-von-rotterdam-125811, 2026.

" Project Air” in Schweden: Uniper beauftragt 30-MW-Elektrolyseur bei Sunfire", zu finden unter
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elektrolyseur-bei-sunfire, 2023.

"Sunfire  baut 100-Megawatt-Elektrolyseur fir RWE | Sunfire", zu finden unter
https://sunfire.de/de/news/sunfire-baut-100-megawatt-elektrolyseur-fuer-rwe/#section-1, 2026.
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