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Nomenklatur

Verwendete Abkiirzungen

ENG expanded natural graphit

Me Metall

Ha Hydralloy C5

HTH Hochtemperaturhydrid

MTH Mitteltemperaturhydrid

TTH Tieftemperaturhydrid

Formelzeichen

Symbol Bezeichnung Einheit
a Loslichkeitsgrenze H/M!?
d,D Durchmesser [cm]

di Innendurchmesser [cm]

do AulBlendurchmesser [cm]

dw Wanddicke [cm]

Ea Aktivierungsenergie [J/mol]
frys Hysteresefaktor [J/molnz2]
Fr Pressdruck [MPa]
fpr Plateauanstiegsfaktor [-]

AG Differenz der freien Enthalpie [kd/mol]
AH Reaktionsenthalpie [J/mol]
AH Standartbildungsenthalpie [J/molnz]
K Konstante [-]

ka Loslichkeitskonstante [-]

L Lange [cm]

m Masse [g], [kg]
n Molmenge [mol]

P Druck, Enddruck [MPa]
po Anfangsdruck [MPa]
Ap Druckdifferenz, Uberdruck [MPa]

R ideale Gaskonstante [J/molK]
AS Reaktionsentropie [J/molK]
AS¢P Standardbildungsentropie [J/molK]
t Zeit [s]

T Temperatur, absolut K]

V, Vol Volumen [m?3]

\'4 Massenbeladung [Massen%]
X Reaktionsfortschritt [-]
Dgravi?pellet gravimetrische Speicherdichte H:  [Gew%]}
PvolT2pellet volumetrische Speicherdichte Hs [g-H2/]
Ov Zugfestigkeit [MPa]

1 Atom Wasserstoff pro Atom Metall
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Verwendete Indizes

Ein

Aus

Anfang
Absorption
Graphit (ENG)
Desorption
Gleichgewicht
Gesamt
Gesamt nach Mahlung
gravimetrisch
Hydralloy C5
Wasserstoff
(nach) Mahlung
Pressung

Pellet (Bezug)
theoretisch
volumetrisch
Wand

vV
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Kurzfassung
Neben der Wasserstoffspeicherung in Druckbehéltern oder Kryotanks stellt die Bindung

in Metallhydriden eine vielversprechende Wasserstoffspeicherungsmaglichkeit dar. Auch
aufgrund der wohl unausweichlichen Energiewende sollte man Wasserstoff seine
Zuwendung schenken. Vor allem im Bereich der Mobilitdt konnte Wasserstoff eine

tragende Rolle ilbernehmen.

In der vorliegend Arbeit werden zu Beginn die bestehenden Speicherungsformen von
Wasserstoff erkldart. Daran anschlieBend kommt es zu einer Darlegung der
Metallhydride und deren Potential. Unter anderem finden sich Abschnitte zu

Reaktionsmechanismen und thermodynamischen Aspekten der Hydridbildung.

Im zweiten Abschnitt wird ein Prifstand fir Metallhydride ausgelegt und konstruiert,
sowie der Aufbau und die Anlagenkomponenten genau beschrieben. Ein weiterer Punkt
dieser Arbeit stellt die Herstellung von Metallydridpellets dar. Diese werden zu
verschiedenen Mischungen aus Hydralloy C5 und ENG (expanded natural graphit)

hergestellt. Die daraus erhaltenen Messdaten werden mit der Literatur verglichen.

AbschlieBend fiihrt eine ,TO-DO“-Liste zukiinftige Arbeiten im Bezug auf den Priifstand

an.
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Abstract

Through the energy transition hydrogen storage methods are getting more important,
especially at mobility applications. Beside the well known pressure vessels and the

cryogenic-tanks there is the opportunity to bond hydrogen in metals in form of metal

hydrides.

The first part of the current paper deals with the conventional storage methods of
hydrogen, followed by metal hydrides and their potential as hydrogen storage. After that

the mechanism of the hydride reaction and the thermodynamic aspects are presented.

The second part concerns to the construction and build up process of a test rig for metal
hydrides. There will be a detailed explanation of used appliances and instruments.
Besides this the production of metal-hydride-pellets is discussed. The pellets are made of
various mixtures, including the metal hydride called Hydralloy C5 and ENG (expanded
natural graphit). The received values out of the pellets production will be elucidated,
followed by a comparison to a similar work written by Carsten Pohlmann, Lars Rontzsch

a.o. form the Technical University of Dresden.

Finally further tasks concerning the build up process of the test rig are listed up in from

of a “to-do”-list.
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1. Einleitung

Die Erfindung der ersten Dampfmaschine im Jahre 1712 durch Thomas Newcomen liel3
die Menschheit in eine neue Epoche vorstolen. Zum ersten Mal in der Geschichte liel3
der Mensch nicht ein Tier bzw. einen anderen Menschen fiir sich arbeiten, sondern eine
von Wind und Wasser unabhéingige, aus Eisen und Stahl aufgebaute und mit Kohle
betriebene Maschine. Von diesem Zeitpunkt an sollte die Bereitstellung von fossilen
Energietragern, welche iiber Millionen von Jahren in unserer Erdkruste gespeichert

wurden, eine fir die Entwicklung der Menschheit bedeutende Rolle einnehmen.

Mit dem Beginn der Industriellen Revolution, am Ende des 18. Jahrhunderts, kam es zu
einem starken Bevélkerungswachstum und somit zu einer vermehrten Nachfrage nach
Beleuchtungsmitteln. Neben dem Verlangen in privaten Haushalten wurde auch der
Bedarf in der Industrie immer groBer, da aufgrund der wachsenden Produktivitat durch
die Dampfmaschine die hellen Stunden des Tages nicht mehr ausreichten. Somit
steigerte sich die Produktion von Olen und Fetten in den folgenden hundert Jahren um
das 500-fache, (Brokelmann, 2010). Bis 1859 Edwin L. Drake schlussendlich mit der
ersten Erdélbohrung und Férderung in Titusville/Pennsylvania einen Ol-Boom ausléste.
Damit wurde Ol fir die nichsten rund 60 vorerst das dominierende Beleuchtungsmittel
bis Carl Benz 1886 das erste Automobil mit Verbrennungsmotor prasentierte und damit
ein ,das“ Verwendungsgebiet dieses Rohstoffs erschloss. Dieser technische Markstein in

der Geschichte war der Anfang fiir den endgtltigen Siegeszug von Erdol.

Mit diesen Errungenschaften stieg aber auch unser Energieverbrauch von 5x10'2 kWh/a
im dJahre 1860 auf 1.2x104 kWh/a heute, wobei davon rund 80% mit fossilen
Brennstoffen bereitgestellt werden. Um diesen Anstieg der Energienachfrage noch
besser zu veranschaulichen soll hier angemerkt werden, dass sich die Weltbevilkerung
im letzten Jahrhundert um das 6-fache vergréBert hat, der Energieverbrauch jedoch um
das 80-fache. Der weltweit durchschnittliche Energieverbauch pro Person liegt bei rund
2kW (Dauerleistung). In den USA sind es 10kW/Person und in Europa rund 5 kW/Person
wobel rund 2 Milliarden Menschen auf unserem Planeten tberhaupt keine fossilen

Brennstoffe nutzen, (Ziittel, 2004).

Woran wahrscheinlich weder Newcomen noch Drake bei Thren Erfindungen bzw.

Entdeckungen gedacht haben, ist die mit der Verbrennung von fossilen Brennstoffen
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einhergehende Produktion von CO:. Kohlenstoffdioxid ist ein Produkt der vollstdndigen
Verbrennung von Kohle oder Erdol. Es ist ein klimaaktives Gas und beeinflusst somit
die Zusammensetzung unserer Atmosphére sowie den Strahlungs- und Warmehaushalt
derselben. CO:  ist Ausléser fiir den anthropogenen Treibhauseffekt, welcher
schlussendlich fir das stetig steigende Temperaturniveau in der Atmosphére
mitverantwortlich ist. Dieser Temperaturanstieg hat zur Folge, dass auch die Ozeane,
welche rund ein Viertel unseres Kohlenstoffdioxids speichern, jenes wieder emittieren.
Der Grund daftr ist die Verschiebung des Loslichkeitsgleichgewichts zur Luft mit
steigender Temperatur. Somit belasten wir unseren Globus nicht nur durch die direkte
Emission, sondern auch durch eine indirekte, hervorgerufen durch eine

Gleichgewichtsverschiebung innerhalb eines sehr fein abgestimmten Systems.

Bertcksichtigt man die Entwicklung unserer geforderten Energietriger hinzu einem
immer hdéherem Wasserstoffanteil und andererseits die Notwendigkeit unseren
Planeten, soweit wie moglich, vor neuen CO2 Emissionen zu bewahren, so sollte man
sich an neuen o0kologische Energiequellen, wie Wasserstoff, orientieren. Wasserstoff
koénnte zukiinftig die tragende Rolle in Sachen mobile und schnellverfiighare Energie

ubernehmen, (Zittel, 2004).

Die bemerkenswertesten Eigenschaften des Wasserstoffs sind, dass er einerseits das am
haufigsten vorkommende Element der Erde ist und des Weiteren mit ca. 120 MdJ/kg auch
den hochsten Heizwert unter den heutzutage bekannten Brennstoffen besitzt. Aufgrund
dieser Charakteristika kénnte man vermuten, Wasserstoff sei schon lédngst ein in der
Industrie bewahrter und angesehener Energielieferant, dieser praktische Schluss blieb
jedoch bis heute aus. Ein Grund dafir ist sicherlich die sehr energieintensive Produktion
von Wasserstoff, da der Umstand, das haufigste Element zu sein auch den Aspekt

beinhaltet nur gebunden, vor allem in Form von Wasser, vorzukommen.

Mit Ausnahme der Elektrolyse des Wassers wird Wasserstoff heute tiber drei

verschiedene Verfahren aus konventionellen Kohlenwasserstoffen hergestellt:

e Dampfreformierung
e Partielle Oxidation

e Autotherme Vergasung

Die Anwendungsmoglichkeiten in der Industrie sind weit gefachert. Wasserstoff findet

beispielsweise bei der Synthese des Ammoniaks (Haber-Bosch-Verfahren), bei der

-9



1. Einleitung

Hydrierung von Kohlenwasserstoffen, der Methanisierung oder bei der Fetthartung bis
hin zu Schweill-und Schneidarbeiten seinen Gebrauch, um nur einige der wichtigsten
Einsatzgebiete zu nennen. Zukiinftig sollten sich die Verwendungsmoglichkeiten von
Wasserstoff jedoch auf die Energiebereitstellung erweitern, sei es durch die Moéglichkeit
Wasserstoff aus regenerativen Energiequellen zu produzieren oder durch die Energie,
die durch seine direkte Verwertung in Brennstoffzellen bereit gestellt wird. Der , Power
to Gas“-Prozess in dem durch ,griine“ Energiequellen mit Hilfe der Wasserelektrolyse
Wasserstoff erzeugt und mittels nachgeschalteter Methanisierung Brenngas hergestellt

wird, kénnte eine dieser zukiinftigen Anwendungen sein.

Egal mit welcher Methode in Zukunft Wasserstoff hergestellt wird, die
Speicherungsmoéglichkeiten werden wie auch in der heutigen Energietechnik einen

markanten Punkt in Bezug auf seine Verwendungsmoglichkeiten sein.

Grundsétzlich braucht es fiir die industrielle Umsetzung neuer Verfahren viel Zeit und
wachsendes Vertrauen in diese Technik. Jedoch sollte man dieser ,neuen”
Wasserstofftechnologie das nétige Vertrauen entgegen bringen, da sie ein erster Schritt

in ein Energiezeitalter ohne fossile Brennstoffe sein konnte.
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Wasserstoff ist das erste Element im Periodensystem und besitzt die Ordnungszahl 1. In

der Natur tritt Wasserstoff in Form von 3 Isotopen auf:

e Protium (1 Proton, 1 Elektron, kein Neutron)
e Deuterium D (1Proton, 1 Elektron, 1 Neutron)
e Tritium T (1Proton, 1 Elektron, 2 Neutronen)

Der natiirlich vorkommende Wasserstoff ist ein Gemisch aus diesen 3 Isotopen mit einer
Verteilung von ca. 99,9 % Protium, 0,01 % Deuterium und einem vernachldssigbar
kleinem Teil Tritium. Aufgrund des einzelnen Elektrons des Wasserstoffs reagieren alle
Isotope zu kovalenten Molekiilen wie Hz, D2 und T2. Des Weiteren zeigt Wasserstoff ein
sehr vielseitiges Verhalten gegeniiber anderen Elementen, es kann sowohl als Anion (H)

oder als Kation (H*) ionische Verbindungen eingehen, z.B. mit Kohlenstoff, (Ziittel,
2004).

Das Wasserstoffmolekiill H: kann, abhéingig von Temperatur und Druck in

unterschiedlichen Zustanden gefunden werden, Abbildung 1.

H Metal Liquid metal

£ 104,
P H,
2 0 gas
L 1074
&
I Critical pojint
10" |
H, Jhgquid | |
solid Tripelpoint :
107 H
gas
10" 10' 1> RT 10} i i o

Temperature [K]

Abbildung 1: Phasendiagramm von Wasserstoff. Nur in dem
ausgefiilllten Bereich existiert Wasserstoff in fliissiger Form.
(Hydropole-The Swiss Hydrogen Association, 2013)

Bei sehr niedrigen Temperaturen (-261 °C) besitzt Wasserstoff einen festen
Aggregatszustand mit einer Dichte von 70,6 kg/m3. Bei 0 °C und einem Druck von 1 bar

befindet sich Wasserstoff in gasférmigen Zustand, mit einer Dichte von 0,089886 kg/m3.
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Der Bereich in dem Wasserstoff als Flissigkeit vorliegt ist sehr eng, er beginnt im
Tripelpunkt und endet im Kritischen Punkt. Fliissiger Hs besitzt bei -253 °C eine Dichte
von 70,8 kg/m3. In der Grafik wird dieser Bereich blau dargestellt. Bei tublichen
anzutreffenden Umgebungsbedingungen liegt Wasserstoff gasférmig vor und kann

deshalb mit Hilfe der Van der Waals Gleichung beschrieben werden:

nRT n?
P(V)=m—a><— §))

Dabei ist p der Gasdruck, V das Volumen, T die absolute Temperatur, n die Anzahl an
Molen, R die Gaskonstante (R = 8,314 J/K!*mol!), a die Dipolwechselwirkung
(a=2,476*10-2 m¢*Pa*mol-2) und b das eingenommene Volumen der Wasserstoffatome

(6=2,661%10-°* m3*mol-1), (Hydropole-The Swiss Hydrogen Association, 2013).

Storage Technique Volume Mass  Pressure Temperature

Composite cylind. max. 33 kg H;m? 13 mass% 800 bar 298 K

established
Liquid hydrogen 71 kg Hym* 100 mass% 1 bar 21K

Metalhydrides max. 150 kg H,m? 2 mass% 1 bar 298 K

Physisorption

Complex hydrides 150 kg H,sm 18 mass% 1 bar 298 K

reversibility ?

20 kg H;;m* 4 mass% 70 bar 65K

Alkalimetal + H,0 >100 kg H,"m* 14 mass% 1 bar 298 K

Abbildung 2: Auflistung der Speichermethoden von Wasserstoff.
Aufgelistet sind deren volumetrische Dichte, gravimetrische Dichte,
Arbeitstemperatur und Arbeitsdruck (Hydropole-The Swiss Hydrogen
Association, 2013)

Die Hauptaufgabe bei der Wasserstoffspeicherung liegt in der Reduktion des hohen
Volumens von H2-Gas. (1 kg Wasserstoff nimmt bei Raumtemperatur und
Umgebungsdruck ein Volumen von 11 m3 ein.) Um diese Volumenreduktion zu
realisieren muss entweder der Wasserstoff sehr stark verdichtet werden oder man muss
ihn bis unterhalb der kritischen Temperatur abkiihlen. Eine andere nicht physikalische
Methode ist es eine Reaktion mit anderen Materialien hervorzurufen. Die zweite

wesentliche Herausforderung bei der Wasserstoffspeicherung ist die Umkehrbarkeit der
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Speicherung-d.h. die Moglichkeit den Wasserstoff wieder aus seinem Speicherzustand zu

befreien ohne das Speichermedium dabei zu zerstoren, (Zuttel, 2004).

Grundsétzlich unterscheidet man 6 Methoden der reversiblen Wasserstoffspeicherung,
welche mit einer hohen volumetrischen und gravimetrischen Dichte zur Verfiigung
stehen, Abbildung 2. Folgendes Kapitel soll diese Methoden vorstellen und die Vor- und
Nachteile besprechen.

2.1 Hochdruckgaszylinder
Die gebrauchlichste Methode Wasserstoff zu speichern sind Hochdruckbehélter mit

einem maximalen Fulldruck von 20 MPa (200 bar). Dariiber hinaus wurden in den
letzten Jahren Leichtbau-Compsite Behéilter entwickelt welche einem maximalen Druck
von 80 MPa (800 bar) standhalten. Somit steigert sich die volumetrische Dichte auf bis
zu 36 kg/m3. Dies ist ungefiahr die Halfte der Dichte welche bei fliissigem Zustand
erreicht wird. Die gravimetrische Dichte reduziert sich mit steigendem Druck, aufgrund
der zunehmenden Wanddicken der Behélter. Die Wanddicken eines Zylinders
beschrieben mit zwei Halbkugeln, ergeben sich aus folgender Gleichung:

dw Ap
dy 2*0,+Ap @)

Darin beschreibt dw die Wanddicke, do den Aullendurchmesser des Zylinders, Ap den
Uberdruck und o, die Zugfestigkeit des Materials. Die Zugfestigkeiten variieren je nach
Material zwischen 50 MPa fiir Aluminium und 1100 MPa fiur Stahl. Dariiber hinaus gibt
es Entwicklungen die mit Hilfe von Composite-Materialien die Zugfestigkeit erhéhen
und im gleichen Schritt damit auch die Dichte des Verbundwerkstoffes reduzieren,

(Zuttel, 2004).

Grundsatzlich werden heutzutage Hochdruckgasbehélter aus Stahl (z.B. AISI 316, 304,
316AL und 304L tber 300 °C um die Korngrenzenseigerung von Kohlestoff zu
verhindern), Kupfer oder Aluminiumlegierung gefertigt, da diese bei Raumtemperatur
zum Grofiteil bestiandig gegen schadigende Wasserstoffeffekte (z.B.
Wasserstoffkorrosion) sind, (Hydropole-The Swiss Hydrogen Association, 2013).
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Abbildung 3 zeigt die volumetrische Dichte des Wasserstoffs im Inneren des Zylinders
und das Verhéaltnis von Wanddicke zum AuBlendurchmesser des Edelstahldruckzylinders
mit einer maximalen Zugfestigkeit von 460 MPa. Die volumetrische Dichte von Hz steigt
mit dem Druck an und erreicht ihr Maximum bei 1000 bar; natirlich abhingig vom
Material. Dagegen nimmt die gravimetrische Dichte wegen der steigenden Tankmasse
mit zunehmendem Druck ab, somit findet man das Maximum der gravimetrischen
Dichte von Wasserstoff bei Atmosphéarendruck bzw. bei einem Uberdruck von 0 bar.
Demzufolge kommt es mit steigender volumetrischer Dichte zu einem Verlust der

gravimetrischen Dichte.

pressure [MPa]
0 50 100 150 200

F0.25

=}
(=1
T
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casing hemisphere
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Abbildung 3: Volumetrische Dichte von Wasserstoff als Funktion vom
Gasdruck (Hydropole-The Swiss Hydrogen Association, 2013)

Sicherheitstechnische sind Hochdruckbehélter nicht ganz einfach zu rechtfertigen, vor
allem in sehr bevolkerungsreichen Gebieten. Daher wird vorgesehen, dass
Hochdruckbehélter zukiinftig aus 3 Lagen bestehen sollen. Als innere Schicht soll ein
Polymer dienen, welches mit einem Kohlefaserverband, der als Druckhalter dient und
somit die 2. Schicht bildet, umwickelt wird. Abschlieend werden diese 2 Layer in eine
Aullenhiille aus Aramid eingesetzt, welche gegen mechanische Spannungen und
Korrosion schiitzen soll. Ziel dieser Entwicklung sollen Behélter mit maximal
zuldssigem Druck von 75 MPa und einer Masse von 110 kg sein. Daraus resultierend
kéme es zu einer gravimetrischen Dichte von 6 Gew % und einer volumetrischen Dichte

von 30 kg/m3, (Zuttel, 2004).
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Wasserstoff kann mit normalen Hubkolbenverdichtern komprimiert werden. Leichte
Verdanderungen an den Dichtungen sind aufgrund des hoheren Diffusionsvermdégens

notig.

Die theoretische Arbeit - die fiir eine isotherme Verdichtung aufgebracht werden muss

erhéalt man aus folgender Gleichung:

p
AG = RT = In (—
G ®)

R beschreibt die ideale Gaskonstante (R=8,314 J/mol!K!), T die absolute Temperatur
und p und po den End- und Anfangsdruck. Der Rechenfehler, bezogen auf einen
Druckbereich von 0,1-100 MPa ist weniger als 6 %. Fir die isotherme Verdichtung von
0,1 MPa auf 80 MPa muss eine Arbeit von 2,21 KWh/kg aufgewendet werden. In realen
Prozessen ist der Arbeitsaufwand jedoch um einiges hoher, da man die ideale isotherme

Verdichtung nicht umsetzten kann.

Abschlielend kann man sagen, dass die relativ niedrige Speicherdichte von Wasserstoff,
gepaart mit dem hohen Gasdruck in dem System, die gravierenden Nachteile, einer auf

LabormalBstab sehr gut erforschten Speichermoglichkeit, sind, (Zittel, 2004).

2.2 Speicherung von flissigem Wasserstoff
Flissiger Wasserstoff wird in Kryo-Tanks bei 21,1 K und Umgebungsdruck gelagert.
Aufgrund der sehr niedrigen Kritischen Temperatur von H2 kann fliissiger Wasserstoff
nur in offenen Systemen lingerfristig gespeichert werden. Wie wir vorher schon im
Phasendiagramm gesehen haben, existiert iber dem Kritischen Punkt keine fliissige
Phase mehr. Daraus resultierend kénnte sich der Druck in einem geschlossenen
Behilter bei Raumtemperatur auf bis zu 104 bar steigern. Die volumetrische Dichte von
flussigem Wasserstoff betriagt 70,8 kg/m3 und ist somit nur geringfiigig héher als jene

von festem Wasserstoff mit 70,6 kg/m3, (Ziittel, 2004).

Die gravimetrische Dichte hangt hier nicht nur von dem verwendeten Material des
Tanks ab, sondern auch von der Isolierung, der Bauform und auch von den umgebenden
Geraten (Wéarmetauscher, Kryogen-Forderpumpen u.a.). Betrachtet man nur den

Kryotank besitzt er in Stahlausfihrung eine um den Faktor 4 und in
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Aluminiumausfithrung um den Faktor 2 gréBerer Masse als ein Benzintank mit

demselben Energieinhalt, (Buchner, 1982).

Die eigentlichen Herausforderungen bei der Speicherung von fliissigem Wasserstoff sind
zum einen die energieeffiziente Verfliissigungsmethode und zum anderen die thermische
Isolierung des Kryotanks um die Abdampfverluste so weit wie moglich zu reduzieren,

(Ziittel, 2004).

Das simpelste Verflissigungsverfahren ist der Joule-Thomson-Prozess (Linde-Prozess).
Dabei wird das Gas zuerst verdichtet und danach mit Hilfe eines Warmetauschers
abgekiihlt. AnschlieBend kommt es zu einer isenthalpen Expansion durch ein
Drosselventil. Dabei wird ein Teil des Wasserstoffs fliissig und vom gasférmigen
getrennt. Der noch nicht verflissigte Wasserstoff wird anschlieBend wieder in den

Prozess zurick gefiihrt und durchfihrt den Prozess von Neuem.

compressioni I I gaseous nitrogen liquid nitrogen
cooling

incoming L - cooling and
h)ir.ogen S purification

expansion turbine

ortho-para converter

Abbildung 4: Joule-Thomson-Prozess (Hydropole-The Swiss Hydrogen
Association, 2013)

Der dJoule-Thomson Prozess arbeitet fir Gase, wie z.B. Stickstoff mit einer
Inversionstemperatur, die iiber Raumtemperatur liegt. Die Inversionstemperatur, also
jenen Temperatur bei der sich das Gas unter Entspannung abkiihlt, liegt fir Wasserstoff
bei 202 K. Aus diesem Grund wird Hz normalerweise mit fliissigem Stickstoff (78 K)
vorgekiihlt, ehe es zur ersten Entspannung kommt. Die Enthalpiedifferenz zwischen
gasformigen Hz bei 300 K und flissigem Hz bei 20 K betragt 11640 kd/kg. Die vom

Umgebungszustand her aufgewendete Energie fur die Verflissigung von Wasserstoff
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berechnet sich zu 3,23 kWh/kg und die zu leistende technische Arbeit auf 15,2 kWh/kg.
Das ist ungefihr die Halfte des Heizwertes von Wasserstoff (119,972 Md/kg)
(1kWh=3,6MJ)

Das vorher schon angesprochene Abdampfen aufgrund von nicht adiabater Verhaltnisse
von flussigem Wasserstoff aus einem Kryotank setzt sich aus mehreren Faktoren
zusammen. Zum einen aus dem der Groéfe und der Form des Tanks und zum anderen
aus der thermischen Isolierung. Die beste Form ergeben zwei Halbkugeln, da sie
einerseits die geringste Oberfliche im Verhéltnis zum Volumen haben und andererseits
die Zug- und Druckbeanspruchungen gleichférmig ableiten kénnen. Allerdings sind die
Fertigungskosten fiir groBere Tanks dieser Art sehr hoch. Jedoch sind die
Abdampfverluste aufgrund von Lecks innerhalb der Isolierung bei gréBeren Tanks
geringer. Ein  doppelwandiger vakuumisolierter = Dewar-Tank  mit einem
Fassungsvermdégen von 50 m3 verliert aufgrund von Abdampfung pro Tag ca. 0,4%, 0,2%
gehen bei einem Tank mit 100 m3 und 0,06% bei einem 20 000 m3 — Tank verloren,

(Zuttel, 2004).

Der relativ hohe Energieverbrauch fiir die Verfliissigung und die kontinuierlichen
Abdampfverluste machen die Speicherung in Kryotanks nicht zu einer allgemein
gebriauchlichen Speicherungsmethode. Sinnvoll ist diese Speicherungsart bei
Anwendungen, wo Kosten fiir Wasserstoff eher irrelevant sind und dieser schnell wieder

verbraucht wird z.B. Weltraumanwendungen.

2.3 Physisorption

»Unter Adsorption versteht man die Anlagerung und Bindung bestimmter Komponeneten
aus Gas- bzw. Fliissigkeitsgemischen an der Oberfldche poréser grenzfldchenaktiver

Feststoffe:
Adsorbens + Adsorptiv
Adsorpt/Adsorbens = Adsorbat

Die zu adsorbierende Komponente wird im freibeweglichen Zustand Adsorptiv, im
gebundenen Zustand Adsorpt genannt. Den als Hilfsstoff fungierenden Feststoff
bezeichnet man als Adsorbens. Die Bindung der angelagerten Adsorptmolekiile erfolgt bei

der  physikalischen  Adsorption  (Physisorption) durch die elektrostatischen
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Anziehungskrifte, Van der Waals-Krdfte. Wegen der geringen Reichweite dieser Krdifte
gehen Adsorbens und Adsorptiv eine nur lockere Bindung ein, die leicht wieder zu ldosen

ist.?

Wie aus dem obigen Zitat hervorgeht interagiert bei einer Physisorption ein Gasmolekiil
mit den Atomen an der Oberflache eines Feststoffes. Die meisten Untersuchungen
bezliglich der Wasserstoff-Physisorption wurden mit Kohlenstoff als Adsorbens
durchgefiihrt. Die Physisorption setzt sich aus zwei Schritten zusammen: zum einem aus
dem Anziehungsterm der sich mit dem Abstand zwischen Molekiil und Oberflache zur
sechsten Potenz verringert, und dem AbstoBungsterm der sich mit dem Abstand hoch -
12 verringert. Zwischen diesen zweil Kriften stellt sich bei der Adsorption ein
Gleichgewicht, ein welches dafiir verantwortlich ist, dass jenes Adsorptiv mit einem
Abstand, welcher rund dem Radius des Molekiils entspricht, an der Oberfliche
gebunden wird. Das Energieminimum ist ungefihr 0,01 - 0,1 eV (1 - 10 kd/mol H)
Aufgrund dieser schwachen Wechselwirkung wird eine aussagekriftige Physisorption
erst ab einer Temperatur unterhalb von 273K beobachtet. Ist eine Schicht an Adsorpt
bereits an der Oberfliche gebunden, so reagieren die nachsten Molekiille mit jener.
Demzufolge ist die Bindungsenergie der zweiten Schicht gleich der Verdampfungs- bzw.
Sublimationsenthalpie des  Adsorpts. Weitere  Bindungsmechanismen  und

Quantifizierungen zur Adsorption findet man in (Zittel, 2004).

Untersuchungen beziiglich Wasserstoff-Adsorption an Kohlenstoff-Nanostrukturen
wurden mit sehr unterschiedlichen Methoden wund unter unterschiedlichen
Umgebungsbedingungen  durchgefithrt. Zum einen wurden Versuche mit
Kohlenstofflayern gemacht und zum anderen mit Kohlenstoff-Nanotubes. Die maximale
Beladungskapazitdt von Kohlenstoffnanostrukturen liegt bei rund 2 — Gew.%. Dies
jedoch soll alleine von der Oberflache der verwendeten Nanostruktur abhingen. Von
diesen Nanostrukturen bieten Graphenlayer die grofite Oberflache fiir eine Adsorption
an und sind somit die vielversprechendsten Materialien in dieser Hinsicht. Verbindet
man diese einzelnen Layer zu Doppel- oder Multi-Layern so werden
Wasserstoffspeicherkapazitiaten von 3 - 4 Gew % erwartet, (Vladimir A. Blagojevic,

2012).

2 Sattler, Klaus; 2001; Thermische Trennverfahren Grundlagen, Auslegung, Apparate (dritte und iiberarbeitete Auflage
Ausg.); Mannheim: WILEY-VCH Verlag GmbH; Seite 381
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Aufgrund der verschieden Herangehensweisen und unterschiedlich angenommen
Reaktionsmechanismen ist es jedoch schwer aus der bestehenden Literatur
vergleichbare Werte zu finden. Grundsitzlich ist zu sagen, dass die Vorteile der
Physisorption zur Wasserstoffspeicherung die niedrigen Betriebsdriicke-die eher
geringen Kosten fiir die verwendeten Materialien sowie die einfache Konstruktion des
Tankssystems sind. Nachteile jedoch sind die eher kleinen Mengen an speicherbarem
Wasserstoff bezogen auf Kohlenstoff und die erforderlichen niedrigen Temperaturen,

(Zuttel, 2004).
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3. Grundlagen der Hydridtechnologie

Den oben genannten konventionellen Wasserstoffspeicherungsmoglichkeiten folgt in

diesem Abschnitt die Erlauterung der Speicherungsform in Metallhydriden.

3.1 Metallhydride

Metalle, intermetallische Verbindungen und Legierungen reagieren groBtenteils mit
Wasserstoff und bilden meistens stabile Metall-Wasserstoff-Verbindungen aus.
Grundsétzlich werden Hydride nach der Art der Wasserstoffbindung unterteilt. Die
Abgrenzung zwischen den einzelnen Typen von Hydriden ist nicht genau festgelegt.
Vielmehr verlaufen die Typen ineinander, je nach den Elektronegativititen der
eingesetzten Elemente. Trotzdem soll hier ein kurzer Uberblick gegeben werden, (Klein,

2007; Sutonio, 2011; Zittel, 2004):

e Salzartige oder ionische Hydride
Hydride dieser Art besitzen das Wasserstoffanion H- und haben eine stark
elektronegative Bindung, welche das sehr stabile Verhalten und die diesbeziiglich
hohe Bildungsenthalpie hervorruft. Die Bildung erfolgt aus Alkali- oder
Erdalkalimetallen, also der Hauptgruppen 1 und 2 im Periodensystem, wie z.B.
LiH, NaH, MgH: und CaHz. Des Weiteren sind sie kristallin und gute elektrische
Leiter mit einem hohen Schmelzpunkt. Die Reaktion mit Wasser verlauft heftig,

da sie stark exotherm reagieren.

¢ Kovalente Hydride
Bei kovalenten Hydriden bewirkt das gemeinsame Elektronenpaar die Bindung.
Grundsétzlich gehoren hierzu die Metallhydride der Gruppen 11 bis 14 des
Periodensystems sowie die fliichtigen Hydride. Hydride welche mit Magnesium
oder Beryllium gebildet werden, klassifiziert man ebenfalls haufig als kovalente
Hydride. Allgemein besitzen sie geringe Schmelz- und Siedepunkte und sind
daher thermisch instabil und z.T. hochgiftig (z.B. AlHs, BHs). Dartiber hinaus
enthalten komplex kovalente Hydride das Wasserstoffanion H- als Ligand, z.B.
Natriumalanat Na[AlH4 und Natriumboronat Na[BH4. Die flichtigen
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kovalenten Hydride, zu denen alle Nichtmetall-Hydride (z.B. CHs, H20, NHs)

gehoren, besitzen hingegen den Wasserstoff in einer Atombindung.

Metallische Hydride

Es handelt sich bei der Bindung der metallischen Hydride um eine metallische
Bindung. Das einzelne Elektron des Wasserstoff-Atoms nimmt dabei an einer
Bindung mit dem Elektronengas teil. Die Verbindungen dieser metallischen
Hydride sind oft nicht stéchiometrisch. Somit kann deren Zusammensetzung in
gewissen Grenzen variieren. Allgemein werden sie aus den Ubergangsmetallen,
inklusive den Lanthanoiden und Actinoiden gebildet (z.B. LaHs2) und besitzen aus
diesem Grund auch dhnliche Eigenschaften wie Metalle. Jene zeichnen sich durch
hohe Harte, metallischen Glanz und hohe thermische wund elektrische
Leitfahigkeit aus, hingegen sind sie sprode und ihre Kristallstruktur

unterscheidet sich von jener der Ausgangsmetalle.

Andere Hydride

Fir die Bildung nicht stabiler Hydride ist nur eine kleine Anzahl an
Ubergangsmetallen bekannt. Es existiert von Gruppe 6 (Cr) bis Gruppe 11 (Cu)
im Periodensystem ein nennenswertes ,,Hydrid-Gap®. Die einzigen Hydride darin
werden von Palladium (PdHo7), Nickel (NiH<1), welches sehr instabil ist, Chrom
(CrH, CrH2) und Kupfer (CuH) gebildet. In Palladiumhydriden besitzt
Wasserstoff eine groe Bewegungsfreiheit und wahrscheinlich nur eine sehr
geringe Ladungsdichte. Ebenfalls in diesem ,Hydrid-Gap“ vorhanden, sind Platin,
Ruthenium, Palladium und Nickel. Jene sind zwar nicht in der Lage Hydride

auszubilden jedoch sind sie gute Katalysatoren fir die Hydratisierung.

Angesichts der unterschiedlichen Art der Hydridbildung, welche nur von den

chemischen Eigenschaften der Ausgangsstoffe beeinflusst wird, unterscheiden sich die

Hydride hinsichtlich ihrer chemischen- und physikalischen Eigenschaften, ihrer

Kristallstruktur, der Wasserstoffaufnahme und -speicherfihigkeit. Wie oben schon

erwahnt reicht jene Einteilung nicht immer aus, da z.B. manche salzartigen Hydride

einige Eigenschaften von kovalenten Hydriden aufweisen und als metallartig

klassifizierte Verbindungen manche Eigenschaften von salzartigen Hydriden besitzen,

(Klein, 2007).
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3.1.1 Hydride von intermetallischen Verbindungen und Legierungen
Wie oben angefiihrt kénnen auch Legierungen und intermetallische Verbindungen

Hydride ausbilden. Intermetallische Verbindungen werden durch ihre spezielle
Gitterstruktur charakterisiert. Im einfachsten Fall besitzt die Verbindung zwei Metalle,
A und B. Jene Metalle bilden in einer gemeinsamen Verbindung kein gemeinsames
Gitter aus, wie es in einer Legierung der Fall wire, sondern setzten sich in einem vom
Elementargitter unterschiedlichen Gitter zusammen, wobei die Elemente A und B auf
bestimmten Platzen sitzen. Das Element A ist normalerweise aus den Hauptgruppen 1
oder 2 des Periodensystems und neigt dazu stabile Hydride auszubilden, die jedoch nur
bei hohen Temperaturen und/oder niedrigem Druck wieder zersetzt werden kénnen. Bei
den meisten dieser Metalle liegt die erreichbare Wasserstoffkapazitat sehr niedrig bei
etwa 1...2 Gew%. Magnesium bildet hier jedoch eine Ausnahme mit einer
Speicherkapazitit von bis zu 7,6 Gew%. Das Element B ist oft aus der Gruppe der
Ubergangsmetalle und bildet zumeist nur instabile Hydridverbindungen aus, die
aufgrund der benétigten Temperaturen und der Driicke jedoch technisch nicht relevant
sind. Durch das gezielte Zusammenfiigen von A-Metallen und B-Metallen zu bindren
Systemen konnen intermetallische Verbindungen synthetisiert werden, die bei
Raumtemperatur und moderaten Driicken Hydride reversibel ausbilden. Diese
Verbindungen lassen sich im Bezug auf die Stéchiometrie in Gruppen einteilen, (Klein,

2007; Zuttel, 2004):

Intermetallische Verbindung  Beispiel Hydride Struktur

AB LaNi, MgNi, TiFe, ZrCo  TiFeHs kubisch

AsB ZrsCu, Ti2Pd, MgaNi Mg2NiH4 kubisch

AsB7 Y2Ni7, ThoFer Ya2NizHs hexagonal

AcBas YeFe2s HosFegsHi2  kubisch

AB2 TiMnze, ZrMnz, ZrVe ZrV2Hs 5 hexagonal oder kubisch
ABs3 CeNis, YFes CeNisH4 hexagonal

ABs LaNis LaNiHs hexagonal

Tabelle 1: Die wichtigsten Typen von intermetallischen Verbindungen, deren Beispiele und
Strukturen. A ist ein Element mit einer grolen Affinitat zu Wasserstoff, und B ist ein Element mit
einer geringen Affinitat zu Wasserstoff, (Ziittel, 2004)

Im Bezug auf technische Anwendungen lassen sich die Metallhydride auch noch nach
der Temperatur einteilen, bei der ein Desorptionsdruck von 1 bar erforderlich ist. Je

hoher diese Temperatur liegt, umso groB3er ist die Stabilitat des Hydrids.

-14 -



3. Grundlagen der Hydridtechnologie

Die folgende Tabelle zeigt eine mégliche Einteilung, (Sutiono, 2011):

TTH MTH HTH
Temperatur (ppes = 1 bar) [°C] <100 100-200 >200
mittlerer Beladungsdruck [bar] 10-50 5 ~1
Max. He-Kapazitit [Gew%) 1-2 ~2,5 7,5
Reaktionsenthalpie [kd/molng] 15-30 30-60 75
Energiedichte [Md/kg Hydrid] ~2,4 ~3 9
Wiarmedichte [MdJ/kg Hydrid] ~0,3 ~0,75 3

Tabelle2: Einteilung der Metallhydride. TTH-Tieftemperaturmetallhydrid;
MTH-Mitteltemperaturmetallhydride; HTH-Hochtemperaturmetallhydride
(Sutiono, 2011)

3.2 Metallhydridbildung
Der charakteristische Vorgang bei der Metallhydridbildung wird durch die Einlagerung

von ionisiertem, atomarem Wasserstoff auf Zwischengitterpldatzen des Metall-
Kristallgitters beschrieben. Dabei gibt das Wasserstoffatom sein Elektron an das
Leitungsband des Metalls ab. Das positiv geladene Proton wird durch eine

Ladungswolke abgeschirmt.

Allgemein wird die Metallhydridbildung beschrieben durch:

y :
Me + > H, & MeH, + AQ mit (AQ < 0) )

Die reversible Reaktion ist auch mit einer Warmeténung verbunden. Bei der
Einlagerung von Wasserstoff (Hydrierung bzw. Absorption) wird Warme frei, hingegen
beim Austreiben (Dehydrierung bzw. Desorption) wird Energie in Form von Warme
benotigt. Nach dem Prinzip von Le Chatelier verschiebt sich das Gleichgewicht in
Gleichung (4) durch eine Temperaturerhéhung auf die linke Seite und durch eine
Druckerhshung auf die rechte Seite. Alkali-, Erdalkalimetalle und die Ubergangsmetalle
der Gruppen 3 bis 5 bilden Metall-Wasserstoff-Systeme die bei der Hydrierung exotherm
mit einander reagieren. Die anderen hydratisierbaren Metalle, mit Ausnahme von

Palladium, Nickel und Mangan bilden Systeme aus, die zusammen endotherm reagieren.
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3.2.1 Reaktionsmechanismen
Grundséatzlich wird der Gesamtreaktionsmechanismus bei dieser heterogenen Gas-

Feststoff-Reaktion in 5 Schritte unterteilt. Die auftretende Reaktion von Wasserstoff mit
einem Metall wird als Absorption bezeichnet und kann vereinfacht mit einer
eindimensionalen Potentialkurve beschrieben werden. Veranschaulicht wird der
Reaktionsmechanismus mit Hilfe des ,shrinking core“-Modells, (Zuttel, 2004; Klein,
2007):

Gasphase B-Phase o-Phase
(1)
% 8 Phasenfront
- —
ABSORPTION ‘—)l
(4) (5)
g O —— 00— >0
H O/
(3)
(V)
Q) e Phasenfront
H>
2 (l\")T
DESORPTION (I I
O «—— 0«0
H ol
Gasphase a-Phase B-Phase
Abbildung 5: Reaktionsmechanismus der

Metallhydridbildung und ihren Teilschritten: (1)
Annidherung, (2) Physisorption und Dissoziation, (3)
Chemisorption und Diffusion, (4)a- und B-Phasenausbildung,
(5) Phasenfrontausbildung (Klein, 2007)

Weit von der Metalloberflache entfernt findet man Wasserstoffgas Hz im Grundzustand
vor. Der erste Teilschritt der Hydrierung ist durch die Anndherung der
Wasserstoffmolekiile an die Metalloberfldche gekennzeichnet. Dabei kommt es durch die
Van der Waals-Kraft zu einem physisorbierten Zustand (Ephys~10kdJ/mol H), in dem der
H2 mit einem Abstand von rund einem Molekiilradius (~0,2nm) an die Oberfldche des
Metalls gebunden wird (1). Die zweite Teilreaktion wird als Chemisorption definiert. Der
physikalisch sorbierte Wasserstoff muss dabei die Aktivierungsenergie zur Dissoziation
iberwinden damit es zu einer Bindung zwischen atomarem Wasserstoff und dem Metall
kommt. Wie hoch jene Aktivierungsenergie ist, héngt von den Elementen an der
Metalloberflidche ab. In diesem chemisorbiertem Zustand teilt sich das Wasserstoffatom
sein Elektron mit dem Metall, und ist chemisch-gebunden (Echem~50 kdJ/mol H).
AuBerdem besitzt der Wasserstoff in diesem Reaktionsabschnitt eine hohe
Bewegungsfreiheit an der Metalloberflache, welche er auch fast génzlich benetzt. Gibt es
keine Moglichkeiten mehr sich direkt an das Metall zu binden so reagiert der

Wasserstoff mit anderen Wasserstoffatomen (2). Im néchsten Schritt durchdringen die
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Hz-Atome die Oberfliche (3) und diffundieren in das Metall. Dabei werden sie in
geringer Konzentration im Metallgitter interstitiell und exotherm gelést und wirken mit
ihrem Elektron an dem metallischen Leitungsband mit. Es kommt dabei zu starken
Wechselwirkungen zwischen den Wasserstoffatomen und dem Metallgitter. Jenes dehnt
sich proportional zur aufgenommenen Wasserstoffkonzentration aus; ungefiahr 2-3 As
pro Hz:-Atom. Das Wasserstoff/Metall-Verhaltnis (H/M) nimmt in dieser Phase einen
Wert von <0,1 an. Die feste Losung von Metall und Wasserstoff wird auch a-Phase
genannt. In weiterer Folge und mit ansteigender Wasserstoffkonzentration (H/M > 0,1)
beginnen die H-Atome miteinander zu wechselwirken und es folgt eine Nukleation, der
sich eine Bildung der sogenannten Hydrid- oder B-Phase anschlieft. Charakterisiert
wird die B-Phase durch ein festes H/M-Verhidltnis, meistens betragt es 1 (4). Damit
nachstromender Wasserstoff in die, in Ausbreitungsrichtung vorgelagerte, a-Phase
ubertreten kann, muss dieser zuerst durch die Hydridphase zur Phasengrenzflache
diffundieren (5). Dabei sorgt ein Teil des diffundierten Wasserstoffes fiir die weitere
Ausbildung der B-Phasenfront, wahrend der andere Teil weiter durch die a-Phase
diffundiert. Hat sich nun die Hydridphase vollstandig durch das Metallgitter
ausgebreitet, kann zusatzlicher Wasserstoff gelost werden. Die Volumenexpansion
zwischen der gleichzeitig auftretenden a- und B-Phase liegt in vielen Fillen bei rund 10-
20% des Metallgitters. Der daraus resultierende Druck an den Phasengrenzflidchen fiuhrt
zu einer Vermorschung der sproden Metalle (z.B. intermetallische Verbindungen). Das
vollstdndig hydratisierte Metall liegt dann meistens als Pulver mit einer Partikelgrof3e

von 10-100pm vor.

? GAS PHASENGRENZE METALL
2 e |
5 "~ N endotherme Losung
A\
AHz \ .~ EGn
‘\ !/ J.f ' ~_ 7 \\ 7 n\ N
, & !
f AH
H+Me Eon | E fes o
\:}( A A
AHg! AH s
AHp 9 w\
Eﬂ
diff
exotherme Losung
Ort—»

Abbildung 6: Potenzialkurve der Adsorption von Wasserstoff an
eine Metalloberfliche (Klein, 2007)
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Betrachtet man den Umkehrprozess bzw. die Desorption des Wasserstoffs, so kommt es
im Inneren des Metalls als erstes zu einer Phasenumwandlung von B- zur a-Phase(]).
Anschliefend tritt an der Phasengrenzfliche eine Feststoffdiffusion auf. Dabei
diffundieren die Wasserstoffatome durch die a-Phase (II). Im dritten Teilschritt der
Dehydrierung kommt es zum Durchtritt der H-Atome an die Metalloberflache (III).
Daraufhin folgt eine Rekombination (IV) des atomaren Wasserstoffs zu
Wasserstoffmolekiilen (Hz2), welche als letzter Schritt wieder in die Gasphase (V)
ubergehen, (Klein, 2007).

3.2.2 Reaktionskinetik
Wie oben angefiihrt handelt es sich bei dem Hydrierungsprozess um eine komplexe

heterogene Reaktion, die sich sowohl aus chemischen Reaktionsmechanismen, als auch
aus physikalischen Transportvorgdngen zusammensetzt. Die Kinetik dieser Reaktion
hédngt somit von mehreren geschwindigkeitsbestimmenden Faktoren ab. Man
unterscheidet dabei zwischen der Mikro- und Makrokinetik. Die Mikrokinetik beschreibt
die chemischen Umwandlungs- und Transportprozesse wihrend sich die Makrokinetik
mit dem physikalischen Wéarme- und Stofftransport an den Phasengrenzflachen
beschiftigt. Da die Beschreibung der heterogenen Gas-Feststoff-Reaktion oft nicht mit
Hilfe der Mikrokinetik beschrieben werden kann, verwendet man zur Darstellung des
zeitlichen Ablaufes der Reaktion - unter Beriicksichtigung der Transportvorginge - die
Makrokinetik. Die Makrokinetik wird meist im Labor unter entsprechenden
Bedingungen und gegebener Malstabsverkleinerung ermittelt. Diese Daten geben
anschlieBend die Basis fiur die Entwicklung eines geeigneten Reaktionsmodells. Im Falle
der Metallhydridreaktion wird in der Literatur héufig eine allgemeine Kinetikgleichung
(5) angegeben, (Sutiono, 2011):

dX

— = FDF @) @)

Dabei beschreibt f(7) den Mobilitatsterm, f(p) den Druckterm und der Beladungsterm
wird mit f(X) beschrieben.
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Tauschen nun f(X) und dt die Platze und man integriert Giber die Zeit so erhdlt man ein

Zeitgesetz (6), (Sutiono, 2011):

(7.4
g(x) = f o6 = e ©

Dabei gibt X die jeweilige Hz-Konzentration bezogen auf die maximale H:-Kapazitat

wieder, (Sutiono, 2011):

Da haufig die geschwindigkeitsbestimmende Teilreaktion thermisch aktiviert ist, kann

der Mobilitatsterm mit dem Arrhenius-Ansatz beschrieben werden (Sutiono, 2011):

f(T) = Ko exp (%) ®)

Durch Einbringen der Aktivierungsenergie E, wird die Gesamtreaktion nun durch die
Temperaturabhingigkeit der Reaktionskinetik und durch das treibende Druckgefélle
f(p) beschrieben.

Es existiert eine groBle Anzahl an Beladungsfunktionen und Zeitgesetzten flr
unterschiedliche Mechanismen. Meist beschrinken sich die Modelle jedoch auf die
Reaktionsbereiche der einzelnen Phasen. Ein ubergreifendes Modell, welches alle 5-

Reaktionschritte beschreibt, gibt es aufgrund der Komplexitit noch nicht.
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In Abbildung (7) wird abschlieBend der prinzipielle Verlauf der effektiven
Reaktionskinetik nach Wang et. al (Wang, Wang, Lei, Chen, & Wang, 1996) dargestellt:

- &
. , )
dX/dt 16 — (1) Chemiesorption

N
\=/ Grenzflichentibergang
. Diffusion

R
(4) Phasenumwandlung

Abbildung 7: Schematische Darstellung der Reaktionskinetik in
Abhingigkeit von reagierenden Massenanteil nach Wang et. al
(Wang, Wang, Lei, Chen, & Wang, 1996) (Sutiono, 2011)

3.2.3 Oberflachenverunreinigungen
Die Adsorptionsreaktion von Wasserstoff und den Metallhydriden wird entscheidend

durch die Oberflacheneigenschaften beeinflusst. Die Wechselwirkungen zwischen dem
H:2 — Molekiil bzw. dem H — Atom und der Metalloberfliche werden vor allem gepriagt
durch: Struktur, elektronische wund magnetische Eigenschaften, chemische
Zusammensetzung und dem dynamischen Verhalten. Diese Beschaffenheit ist nicht nur
bei reinen Metallen von Bedeutung sondern insbesondere bei verunreinigten
Oberflachen. Durch die Anlagerung von Fremdgasen/-stoffen, wie z.B.: Sauerstoff,
Kohlendioxid oder Wasser, an der Metalloberfliche, kann es zur Ausbildung stabiler
Oxide, Nitride bzw. Karbide kommen. Diese ausgebildeten Phasen verhindern im
Folgenden die Wasserstoffaufnahme mehr oder weniger, je nach Schichtdicke. Bei
geschlossenen Anlagen, die nur einmal mit hochreinem Wasserstoff gefuillt werden,
konnen Verunreinigungen weitestgehend ausgeschlossen werden. Bei offenen Systemen
kann es jedoch in Folge der Verschmutzungen zu einer Verringerung der
Reaktionsgeschwindigkeit und zu einer verminderten Speicherkapazitit kommen,

(Sutiono, 2011).
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Grundlegend unterscheidet man je nach Wirkung zwischen, (Klein, 2007):

e Vergiftend: Schnelle Verringerung der Speicherkapazitiat. Heterogene
Auswirkungen aufs Hydrid, wobei nicht vergiftete Regionen die urspriingliche
Reaktionskinetik besitzen (z.B.: Hz2S, CO bei niedrigen Temperaturen)

o Verzogernd: Abnahme der Reaktionskinetik ohne Verdnderung der
Wasserstoffspeicherkapazitat (z.B.: NHs, COz2, CO bei hoheren Temperaturen)

o Reagierend: Es kommt zur Korrosion des Hydrids, die zu einem irreversiblen
der Speicherkapazitit fiihrt; nicht betroffene Regionen jedoch besitzen weiterhin
die Grundeigenschaften (z.B.:0z2)

e Unschadlich: z.B.: N2, CH4

Die haufigste Fremdgasanlagerung erfolgt bei der Herstellung, Lagerung bzw. direkt vor
dem endgiltigen Einsatz in einem Speicher durch Luftkontakt. Diese Verunreinigungen
konnen je nach Grad der Verschmutzung wieder entfernt und das Metallhydrid somit
reaktiviert werden. Dabei wird das Metallhydrid unter Einwirkung hoherer

Temperaturen einem Vakuum und/oder einer reduzierenden Ha-Atmosphéire ausgesetzt.

3.2.4 Zyklusstabilitat
Neben den Verunreinigungen kann es auch durch Be- und Entladezyklen zu

Degradationserscheiningungen kommen welche bei Langzeitversuchen beobachten
werden. Die sogenannte Zyklusstabilitat beschreibt deren Auftreten und Auswirkungen.
So kann es durch haufiges Be- und Entladen zu Verédnderungen der thermodynamischen
Eigenschaften des Materials und, wie oben erwdhnt zu Kapazitdtsminderungen
kommen. Jene Phanomene konnen einen negativen Einfluss auf die Leistung einer
Anlage haben. Das zeigt, dass bei der Auswahl des eingesetzten Metallhydrids die
Langzeitstabilitat von entscheidender Bedeutung ist. Bei Zyklierungen ist ein weiteres
Charakteristikum der Metallhydride ein Legierungszerfall und die Ausbildung
thermodynamisch stabiler Phasen. Des Weiteren kénnen Verianderungen der Oberflache
durch Segregation (Entmischungserscheinungen) oder Versinterungen bei HTH zu

anderen Degradationserscheinungen fiithren.
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3. Grundlagen der Hydridtechnologie

3.3 Thermochemisches Verhalten von Metallhydriden

3.3.1 Thermodynamik idealer Metall-Wasserstoff-Systeme
Die thermodynamischen Aspekte der Metallhydridbildung/-zersetzung werden anhand
einer sogenannten Konzentrations-Druck-Isotherme (KDI) dargestellt. Dabei wird fir
eine konstante Temperatur der Wasserstoffgleichgewichtsdruck puz logarithmisch als
Funktion der Wasserstoffkonzentration x [Gew%] im Metall aufgetragen. Grundséatzlich
kénnen KDI's experimentell ermittelt werden und geben {ber die wichtigsten
Materialcharakteristika Auskunft, (Klein, 2007). Man unterscheidet bei der Ermittlung
der KDI zwischen dynamischer (kontinuierlicher Wasserstoffzu- bzw. abfluss) und der
statischen (stufenweise Druckerh6hung bzw. -—absenkung) Messung, (Universitéat

Stuttgart-Institut fiir Kernenergie und Energiesysteme, 2010).
Die in Abbildung 6 ersichtliche KDI lasst sich in drei Bereiche einteilen (Sutiono, 2011):

e Feste Losung aus Metall und Wasserstoff, (a-Phase)
o Wasserstoffgesittigtes Metall und Metallhydrid, (a+8-Phase)
e Feste Losung aus Wasserstoff und Metallhydrid, (8-Phase)

P, A T kit

Hs in Losung

im Metall S S - A ekt T
cl Hs in Lésung
(aPhase)

im Metallhydrid
(B Phase)

H, gesattigtes

Metall + Metallhydrid T,
(a + [~ Phase)
Desorption
-

“ -
/] Absaorption \

Metall Tiie> Ty > T Metallhydrid

-
-

H,Massenbeladung w

>
=S
1
1

I
I
I
I
I
L
1
I

Abbildung 8: Konzentrations-Druck-Isotherme und Van't Hoff Gerade realer
Metall-Wasserstoff-Systeme (Sutiono, 2011)

Der erste Bereich, links der Gleichgewichtskurve, beschreibt wie Wasserstoff bis zu

einer bestimmten Konzentration im Metall gelost wird.
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3. Grundlagen der Hydridtechnologie

Der dabei steigende Wasserstoffdruck wird generell, jedoch mit Ausnahmen, durch das

Sievert’sche Gesetz dargestellt:

Puz = ko (T) w? 9)

Daraus erkennt man, dass trotz der starken Druckerhohung der Wasserstoffgehalt in
der a-Phase nur langsam ansteigt. Dies wird durch die temperaturabhéingige

Loslichkeitskonstante ka beschrieben.

Den Bereich der Hydridbildung kennzeichnet das Auftreten eines Druckplateaus. Bei
konstantem Druck kommt es so lange zur Ausbildung der B-Phase bis das gesamte
Metall umgewandelt ist. Die Plateauldnge bestimmt dabei die gravimetrische
Energiedichte. Mit steigender Temperatur nimmt die Linge des Plateaus immer weiter
ab. Im kritischen Punkt verschwindet es dann ginzlich, da bei uberkritischen

Temperaturen die Hydridphase nicht mehr stabil ausgebildet werden kann.

Im letzten Bereich, rechts der Gleichgewichtskurve, kommt es nach der vollstdndigen
Ausbildung der Hydridphase erneut zu einem Druckanstieg. Jener kann wiederum
durch das Sievert’sche Gesetz beschrieben werden. Hervorgerufen wird er durch die

weitere Zugabe von Wasserstoff der sich im Metallhydrid 16st, (Sutiono, 2011).

Der Wasserstoffgleichgewichtsdruck in Abhéngigkeit von der Temperatur ldsst sich auch
durch die Enthalpieinderung AH und die Entropiednderung AS beschreiben. Dieser
Zusammenhang wird durch die Van’t Hoff-Gleichung beschrieben. Im idealen Modell
lauft der Vorgang der Hydridbildung thermodynamisch reversibel ab; d.h. es werden
sowohl bei der Absorption als auch bei der Desorption die gleichen Driicke erreicht.
Aullerdem findet die Phasenidnderung von a-Phase nach B-Phase nicht nur isotherm

sondern auch isobar statt, (Klein, 2007).
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3. Grundlagen der Hydridtechnologie

Werden nun auch noch die nachstehenden idealen Annahmen mit einbezogen, ldsst sich

aus Gleichung (10) die Van’t Hoff Gleichung (11) ableiten, (Sutiono, 2011):

e Vernachlassigung der Wasserstoffloslichkeit in der a-Phase

o Metall wird als eine einzige Komponente betrachtet

e Hydrid und Metall liegen getrennt als homogene Phasen vor

e Die molare freie Enthalpie der festen Phase ist druckunabhéingig

e  Wasserstoff wird als ideales Gas betrachtet

AG x [Z WiGi] — [Z W]G] =0 (10)
i j

Produkte Edukte

Unter Berticksichtigung der vorher aufgelisteten Punkte und Gleichung (10) ergibt sich
die Van’t Hoff Gleichung zu:

puz\ AH 1 AS
Inf—|)|= —* —— — (11)

v) T RTR

Aus Gleichung (11) werden héaufig die Standardbildungsenthalpie AH® bzw. —entropie
AS{ experimentell ermittelt. Wird, der bei unterschiedlichen Temperaturen ermittelte
Plateaudruck eines Materials, logarithmisch tiber dem Reziprok-Wert der Temperatur
dargestellt so erhdlt man die Van’t Hoff-Gerade, deren Neigung ist proportional zu AH{®
und der Ordinatenabschnitt ist proportional zu AS®; graphisch dargestellt in Abbildung
8, (Klein, 2007).

Zusammengefasst konnen aus dem KDI-Diagramm die Wasserstoffbeladung
(gravimetrische Speicherdichte), die Betriebsparameter Druck (p) und Temperatur (T)

und indirekt die Reaktionsenthalpie ermittelt werden.
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3. Grundlagen der Hydridtechnologie

Uberdies ldsst sich mit Hilfe der Gibb’schen Phasenregel das ideale Systemverhalten

entlang einer Isothermen beschreiben, (Sutiono, 2011):

F=K—-P—-—R+?2 12)

F beschreibt die Anzahl der Freiheitsgrade, K die Anzahl der Komponenten, P die
Anzahl der Phasen und R die Anzahl unabhéngiger Reaktionen. In nachfolgender
Tabelle werden nun die drei Bereiche der Hydrierung mit Hilfe der Gibb’schen

Phasenregel dargestellt:

Phase Anzahl der Komponenten  Anzahl der Phasen  Anzahl der Reaktionen Freiheitsgrad
a-Phase 2 2 0 2
a+B-Phase 3 3 1 1
B-Phase 2 2 0 2

Tabelle 3: Freiheitsgarde des idealen, nicht isothermen Systems, (Sutiono, 2011)

In den Bereichen von a-Phase und B-Phase sind zwei Komponenten und zwei Phasen
(Wasserstoff und Metall bzw. Metallhydrid) vorhanden. In diesen Abschnitten finden
keine Reaktionen statt und somit ergibt sich ein Freiheitsgrad von 2. In dem Bereich wo
a-Phase und B-Phase gemeinsam vorkommen, steigert sich sowohl die Anzahl der
Komponenten, als auch die Anzahl der Phasen auf 3 und es ergibt sich ein Freiheitsgrad
von 1. Nimmt man nun isotherme Reaktionsbedingungen an, so reduziert sich die
Anzahl der Freiheitsgrade auf 0. Somit muss die Umwandlung des Metalls zu
Metallhydrid auf einem konstanten Druckniveau (Druckplateau) stattfinden, (Sutiono,

2011).

3.3.2 Thermodynamik realer Metall-Wasserstoff-Systeme
Grundlegend weichen die Werte der realen Systeme von jenen der idealen Modelle ab.

Die groBten Abweichungen im Metall-Wasserstoff-System sind die Hysterese und der
Plateauanstieg. Aullerdem kommt es bei realen Systemen zwischen den einzelnen

Bereichen zu keinen deutlichen Ubergéngen, (Klein, 2007).
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3. Grundlagen der Hydridtechnologie

Metall Metallhydrid

fou

H: Massenbeladung w 1 | 1
T T T,

ST

Abbildung 9: Reale Metall-Wasserstoffsysteme: a) Konzentrations-Druck-
Isotherme, b) Van't Hoff Diagramm. Man sieht sehr gut welche Abweichungen
sich durch das reale Verhalten sowohl bei der KDI als auch bei der Van’t Hoff
Gerade ergeben, (Klein, 2007)

Der auffallende Plateauanstieg resultiert aus dem ansteigenden Druck bei der
Hydrierungsphase. Das Plateau kann somit nicht mehr nur mit einem (idealen)
Plateaudruck je Temperatur beschrieben werden, sondern wird durch einen
Plateaudruckbereich charakterisiert. Daher wird in der Praxis der Plateaudruck meist
als jener Druck, der in der Mitte des Plateaus auftritt definiert. Im Allgemeinen steigt
der Plateaudruck mit wachsender Zahl an Legierungselementen an. Reine Elemente wie
z.B. Magnesium oder sehr sorgsam hergestellte bindre intermetallische Verbindungen
weisen teilweise keinen bzw. einen sehr geringen Plateauanstieg auf. Der Grad der
Plateausteigung wird sehr stark vom Material und dem Herstellungsprozess beeinflusst.
Grundlegend gilt die Inhomogenitat des Materials als wichtigster Einflussfaktor und als
Ursache fiir den Plateauanstieg. Aullerdem kommt es zur Ausbildung mehrerer stabiler
Hydride aus einem einzigen homogenen Material, was ebenfalls ein Grund fir den
Anstieg ist. Betrachtet man auch das Langzeitverhalten, so fallt auf dass es beim
Zyklieren zu einem immer steileren Anstieg des Plateaus kommt. Entgegenwirken
konnte man diesem Anwachsen mittels Glihbehandlung um das Material zu
entspannen wodurch es zu einer Homogenisierung kommt, (Sutiono, 2011).
Zufriedenstellend beschrieben konnen die KDI’s, obgleich der Plateaudruck nicht
unbedingt konstant sein muss, nur dann werden wenn ein zusétzlicher

Plateauanstiegsfaktor fr.. gegeben ist.
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3. Grundlagen der Hydridtechnologie

Jener wird wie folgt definiert, (Klein, 2007):

d In (peq/p°)
frL = [d—;q]PM (13)

Einen weiteren markanten Unterschied zu idealen Systemen beschreibt die Hysterese.
Sie charakterisiert bei konstanter Temperatur die Abweichung von Absorption und der
Desorption und deutet auf den Nichtgleichgewichtszustand hin. Diese Abweichung lasst
sich durch drei verschiedene Ursachen beschreiben. Zum einen durch die
Druckhysterese, welche den hoheren Plateaudruck der Absorption im Gegensatz zur
Desorption beschreibt. Die zweite Ursache ist die Losungshysterese, welche aufgrund
von unterschiedlichen Léslichkeitsgrenzen bei der Hydrierung und Dehydrierung
zustande kommt. Die dritte Ursache wird durch die Temperaturhysterese beschrieben,
da ein Temperaturunterschied zwischen den KDI’'s der Absorption und der Desorption
existiert. Die Hydrierung erfolgt, aufgrund des Reaktionsgleichgewichts, bei niedrigeren
Temperaturen als die Dehydrierung und wirkt sich somit auch auf die Hysteresebildung
aus. Jene drei Faktoren der Hysterese konnen wihrend eines Be- und Entladungszyklus
in Relation zum Verlust an freier Enthalpie der Gasphase AGver gesetzt werden. Dies

wird mit Hilfe des Hysteresefaktors definiert:

a AT
frys = AGyer = R % Tpq *In {p“bs} =R * T,y *In {—} = —AH,, 14)
Ddes a Teq

Grundlegend erklart wird dieses Phénomen der Hysterese durch
Gitterdehnungsenergien. Wie vorher schon erwihnt, besetzen die Wasserstoffatome die
Zwischengitterplatze im Metallgitter. Dazu muss jedoch die Gitterdehnungsbarriere
iberwunden werden, was schlussendlich zu einem hoheren Druck bei der Absorption
fiihrt. Bei der Desorption bzw. der Entladung fillt die Uberwindung dieser Barriere weg
und somit sinkt der Druck. Auf Grund der auch schon besprochenen Volumenzunahme,
die zu Verspannungen und Verzerrungen im Gitter fihrt, kann es auch Auswirkungen
auf die Hysterese geben. Das Verhaltnis von Hydrierungs- zu Dehydrierungsdruck wird
jedoch bei grofleren Temperaturen kleiner, was die Korrelation von den grofler
werdenden Zwischengitterpldtzen und dem kleineren Schermodul erkliart. Aullerdem

kann es auch noch durch weitere irreversible oder inelastische Vorgidnge zu einer
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3. Grundlagen der Hydridtechnologie

Hysteresebildung kommen, z.B. Gitterfehlstellen und nicht stéchiometrische

Zusammensetzungen der Hydride, (Klein, 2007).

Parameter Auswirkung

Temperatur Mit steigender Temperatur kommt es zu

einer Abnahme der Hysterese

Legierungszusammensetzung Grundlegend ist die Hysterese von der
Legierungszusammensetzung und den

Konzentrationen abhéngig

Glihen der Metallprobe ,heu gegliihte Materialien
(homogenisiert) bilden aufgrund der
geringeren Versetzungsdichte eine
kleinere Hysterese aus als bereits

aktivierte.

Be- und Entladezyklen Mit steigender Zyklenanzahl kommt zu
einer Zunahme, Dbis eine gewisse

Versetzungsdichte erreicht wird.

Partikelgrofle Aufgrund der schlechteren
Spannungsabfuhr tber die Oberflache
fihren groBere Partikel zu einer

ausgeprigteren Hysterese als kleinere.

Tabelle 4: Einflussfaktoren und Auswirkungen auf die Hysterese, (Sutiono, 2011)
In Tabelle 4 werden die Einflussfaktoren und deren Auswirkungen auf die Hysterese
aufgelistet, (Sutiono, 2011). Von technischer Seite aus betrachtet sind fir jegliche
Anwendungen von Metallhydriden kleine Hysteresen und geringe Plateauneigungen von

Vorteil, da sich somit hohere Wirkungsgrade erzielen lassen.
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4. Aufgabenstellung

Die Aufgabenstellung dieser Diplomarbeit besteht in der Konstruktion und Errichtung
eines Prifstandes fiir den Test von Metallhydridspeichermaterialien. In einer
vorangegangenen Bachelorarbeit beschéaftigte sich Stefan Ulrich, (Ullrich, 2013) mit den
Grundziigen des Anlagenschemas und der Konstruktion des Tanks. Der Tank besteht
aus einem mit einer Kihlmanschette ummantelten Reaktorrohr, welches mit
Metallpellets gefullt wird. Die Wasserstoffeinleitung in den Reaktor erfolgt aus

Filtrationsgriinden Uber ein Sintermetallrohr.

Fur die Umsetzung des Montageschemas soll mit dem Programm AutoCAD Inventor ein
Konzept vom Aufbau erstellt werden. Die Anlage wird auf einer transportablen Rahmen-
Konstruktion befestigt. Es soll des Weiteren die Moglichkeit geben, die Anlage mit
verschiedenen Metallhydriden zu betreiben. Man unterscheidet dabei zwischen
Tieftemperatur- (TTH), Mitteltemperatur- (MTH) und Hochtemperaturhydriden (HTH).
Wie aus den Namen jener schon hervorgeht, sind fiir die angestrebten Reaktionen
unterschiedliche Temperaturen notwendig. Es sollte die Option bestehen die
Anlagenkomponenten bis auf 350°C zu erhitzen, somit werden sowohl die Kiihl- als auch
die Heizkreislaufe unterschiedlichen Betriebszustinden ausgesetzt. Ein Kiihl- /
Heizsystem wird dabei mit Wasser/Glykol gefillt und das zweite mit Thermodl.
AulBlerdem soll die Anlage in zwei Druckstufen zu je 30 bar und 50 bar aufgeteilt sein.
Die abzulassende Wasserstoffmenge wird entweder uber einen Verbraucher oder tiber
eine abzweigende Ablassleitung gefithrt. Erfillt die Versuchsanlage die
Dichtheitspriifung, so soll sie in Betrieb genommen werden um etwaige Vorversuche zu

fahren.

Ein weiteres Ziel dieser Arbeit stellen Versuche zu den Verpressungs- und
Hydriereigenschaften des Hydralloys dar. Dabei sollen verschiedene Mischungen aus
Graphit (expanded natural graphit - ENG) und Hydralloy zusammengestellt werden.
Um die zur Verpressung bendétigten Korngrofen zu erzielen, muss das Hydralloy
gemahlen werden. AbschlieBend wird diese Mischung aus gemahlenem Hydralloy und
ENG bei verschiedenen Pressdriicken verpresst. Die Auswertung dieser Vorversuche soll
eine Basis geben um in folgenden Arbeiten eine grofle Press-Matrize (Durchmesser von

ca. 6 cm) zu konstruieren und den Tank zu befiillen. Abschlielend sollen die erhaltenen
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Werte mit jenen, aus einer dhnlichen Versuchsanlage in Dresden verglichen werden, um

eine Reproduzierbarkeit zu gewéahrleisten.
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5. Prifstandentwicklung

5.1 Design Versuchsstand
Wie oben erwdhnt, wurde das Grundkonzept des Versuchstandes in vorherigen Arbeiten
durch Stefan Ulrich und Matthias Mullner, (Ullrich, 2013) gestaltet. Die Anlage besteht
aus zwel voneinander getrennt angeordneten Tanks/Reaktoren. Beide besitzen ein
separates Kiihl- bzw. Heizsystem mit unterschiedlichen Konfigurationen. Die Tanks

werden mit Hilfe von Druckgasflaschen durch ein Wasserstoffleitsystem beftillt.

Ablassleitung 4 12

3 Tieftemperaturhydridtank @I‘r
[3

Verbraucher Messstrecke J 1.2
T T+V' 18,19 26,27 26 T8 T TTH
|a® @7 —@— 18 @ Messstrecke
T
T 24,25 26,27 26 To4 T@ HTH
®24 @- 24 Messstrecke

T+v| [T+ T

H20

Sammelbehalter
Kuhiflussigkeit

H20 23

21 22
14 15 - Warmetauscher j E
17

Sammelbehalter 16
Thermool

Pumpe Heizer/Kuhler

Anlagenshema Hydridspeicherverbund

Abbildung 10: Grundkonzept des Priifstandes

In einem weiteren Schritt wurde versucht, das bestehende Anlagenschema auf ein
Konzept zum Aufbau auf eine transportable Rahmenkonstruktion umzulegen. Aus
technischen und budgetidren Grinden wurde die Anlage im Bereich der Kuhlkreislaufe
und der Wasserstoffdurchflussmessung abgedndert. Daher wurde darauf geachtet, dass

eventuelle Aufriistungen der Anlage mit nicht allzu groBem Aufwand verbunden sind
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H20 H20
H2 N2
Ablassleitung

-

—E—T-V—{ J VT

hN .y

Kiihlfliissigkeit Thermodl

Abbildung 11: : Anlagenschema fiir Rahmenaufbau. Wasserstoffkreislauf (nummeriert), Niedertemperatur
Kiihl- Heizkreislauf (linke Seite), Hochtemperatur Kiihl- Heizkreislauf (rechte Seite) und Wasser Zu- und
Ablauf

Wie aus Abbildung 11 hervorgeht wurde versucht die Anlage moglichst symmetrisch zu
planen. Der obere Leitungsverlauf stellt den Wasserstoffkreislauf dar, wobei auch die
Moglichkeit besteht, die Anlage zu Reaktivierungsprozessen mit Stickstoff zu beladen.
Grundlegend ist der Wasserstoffkreislauf in zwei Druckbereiche getrennt. Der eine
Bereich wird mit 50bar betrieben und beinhaltet den Niedertemperaturtank. Der zweite
wird einem Druck von 30bar ausgesetzt und inkludiert einen Teil der Ablassleitung und
den Hochtemperaturtank. Aufgrund der sicherheitstechnischen Auflagen muss neben
einem Verbraucher auch eine Ablassleitung fiir den Wasserstoff bestehen. Des Weiteren
sind in Abbildung 11 der Kiihl-/Heizkreislauf des Niedertemperaturtanks sowie die der

des Hochtemperaturtanks zu sehen.

Anschliefend sollen nun die drei Kreisldufe detailliert beschrieben werden wobel die

Beschreibung der Einzelteile erst in einem darauffolgenden Punkt erginzt wird:
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e Wasserstoffkreislauf

Als Wasserstoff- bzw. Stickstoffquelle werden bei dieser Anlage Druckgasflaschen
(20MPa) verwendet. Mit Hilfe eines Flaschendruckminderers wird der Flaschendruck
von 200 bar auf 50 bar verringert. Die Einleitung erfolgt, je nach verwendetem Gas, tiber
einen Druckschlauch mit 50 bar in einen ersten 3-Wegekugelhahn, (1). Diesem folgt ein
2-Wegekugelhahn (2) als Absperrvorrichtung. Die Zuleitung wird anschlieBend durch
einen 4-fach-Verteiler (3) aufgetrennt. Der linke Teil fihrt durch ein Absperrventil (4)
zum Hochdruckbereich fiir den Niedertemperaturtank welcher mit 50 bar Druck
betrieben wird. Die Armaturen (5) und (6) sind jeweils 3-Wegevenitle die als Ein- bzw.
Ausgang fiir die Messstrecke des Volumenstrommessers dienen. Die redundante
Leitungsfithrung ist aufgrund der Volumenstrommessung so gewahlt worden. Wie oben
schon angefiihrt, konnte aus budgetiren Grinden kein Volumenstrommesser fir
Wasserstoffdurchflussmessung gekauft werden, aber um die Moglichkeit einer
Nachristung zu gewéhrleisten, wird die Messstrecke hierfiir vorgesehen. Die Einleitung
des Wasserstoffs in den Tank erfolgt tUber ein Sicherheitsventil (7) welches einen
zuldssigen Ansprechdruck von 55,5 bar besitzt. AbschlieBend wird als Absperrventil
direkt am Tank ein 2-Wegekugelhahn (8) angebaut. Die Tanks werden im nichsten

Kapitel separat von der Anlage beschrieben.

Der Niederdruckbereich welcher auch den Hochtemperaturtank inkludiert, zweigt beim
4-fach-Verteiler(3) rechts ab. Danach folgt ein Absperrventil (9) dem ein
Druckminderer(10) mit integriertem Manometer folgt. Dabei wird der Druck des
Wasserstoffvolumenstroms von 50 bar auf 30 bar gesenkt. Die folgende Armatur (11) ist
ein 3-Wegekugelhdhne der entweder in die Ablassleitung und weiter liber einen
Druckminderer (17) fihrt oder tiber einen weiteren 3-Wegehahn (12) zur Messstrecke
des Niederdruckbereiches welche mit (13) einem 3-Wegeventil abgeschlossen wird. Dem
Sicherheitsventil (13) mit einem Ansprechdruck von 33,3 bar tiiber welches der

Wasserstoff in den Tank eingeleitet wird schliel3t ein Absperrhahn direkt am Tank an.

Die untere Abzweigung beim 4-fach-Verteiler (3) fihrt Giber einen 2-Wegekugelhahn (16)
und einen Druckminderer (17), der den Leitungsdruck auf Umgebungsdruck absenkt,

zur Ablassleitung bzw. zum Verbraucher.
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e Niedertemperatur Kiihl-/Heizkreislaufsystem

Aufgrund der unterschiedlichen Betriebstemperaturen wurden zwei separate Kiihl-
/Heizkreislaufe  angelegt. Beim  Niedertemperatur-Kihl-Heizkreislauf  werden
Temperaturen kleiner 100°C bendétigt. Daher kann Wasser/Glykol als Kiihlmittel
verwendet werden. Der rechte Hochtemperatur-Kiihl-Heizkreislauf wird allerdings
Temperaturen von bis zu 300°C ausgesetzt, weshalb die Kihlmittelwahl auf Thermool

gefallen ist.

9
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Abbildung 12: Anlagenschema fiir Rahmenaufbau; Wasserstoffkreislauf, Niedertemperatur Kiihl-
/Heizkreislauf (nummeriert 1-14), Hochtemperatur Kiihl-/Heizkreislauf (nummeriert 15-28)

Da die zwei Kreislaufe gleich aufgebaut sind wird nur ein Kreislauf besprochen:

Die Einbringung der Kiihlmittel erfolgt durch eine Impellerpumpe (2), (16), die aus
einem Vorratsbehilter (1), (15) die bendtigte Menge fordert. Anschlieend folgt eine
Absperr/Drosselventil (3) (17) nachdem die Temperatur- (4), (18) und
Durchflussmessungen (5), (19) durchgefiihrt werden. Die eingebaute Heizung (6), (20)
wird mit Hilfe eines Keramikheizdrahts realisiert, dem eine weitere
Temperaturmessung (7), (21) folgt. Das Kiithlmittel wird durch die Auenmanschette des

Reaktors gefiihrt, um anschlieBend wieder die Temperatur zu verifizieren (8), (22). Um
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die aufgenommene Wirme wieder abzugeben, kommt das Kéltemittel in einen
Wirmetauscher mit vor- (9) (23) und nachgeschalteter (10) (24) Temperaturmessung,
welcher mit Wasser betrieben wird (14) (28). Die Messstrecke des Warmetauschers
besteht aus zwei Temperatur- und einer Volumenstrommessung (11-13), (25-27). Bei den
Forderpumpen wurden aus technischen Griinden, (Temperatur, Dichtungen, u.a.) die

Wirmetauscher vor der Rickférderung in den Vorratsbehélter geschaltet.

5.2 Tankkonstruktion

Der Tank besteht aus einem druckbelasteten Innenrohr, in dem sich bei Betrieb das
Hydrid befindet. Umhiillt wird dieses von einem Mantelrohr. Dieses wird je nach
Kreislauf entweder mit einem Glykol-Wasser Gemisch oder von Thermool durchflossen,

welches die Temperatur bereitstellt oder abfiihrt.

=y

Abbildung 13: R3/8" Tank-
Einschraubung mit 8mm
Klemmringverschraubung

Fiur das druckbelastete Innenrohr wurde Edelstahl 1,4404 (X2CrNiMol7-12-2)
verwendet. Als Material fir das AuBlenrohr wurde ebenfalls Edelstahl verwendet.
Abgeschlossen werden die beiden ineinander liegenden Rohre mit zwei Flanschen. Die
Bauteilgro8e der Flansche entspricht DN 50 mit einer Druckstufe von PN 63 bzw. PN
100. Die Verschraubung erfolgt tiber M24 Schrauben. Die Dichtflache dieser Flansche
wurde mit Hilfe einer Feder-Nut Konstruktion erweitert wobei eine Graphitdichtung
verwendet wurde. An der Anschlussseite wurde ein 3/8“ IG Gewinde gesetzt, das als
Beladungs- bzw. Entladungsoffnung dient. Die entsprechende Einschraubung wird
tankseitig durch einen Messingring abgedichtet und fihrt mittels einer
Schneidringverschraubung in den Wasserstoffkreislauf. Fir weitere Informationen
beziliglich Konzept und Konstruktion moéchte ich hier auf die Arbeit von Stefan Ullrich,
(Ullrich, 2013) verweisen.
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Abbildung 14: Konstruktionszeichnung des Tanks, (Ullrich, 2013)

e Sintermetallfilterkerze

Im Tank wird der Wasserstoff durch eine Sintermetallfilterkerze eingebracht. Diese

besitzt am Eingang ebenfalls eine 3/8“ Einschraubverbindung mit der sie im Tank

befestigt wird. Auf der anderen Flanschinnenseite wurde eine kleine Bohrung als

Auflageflache gefertigt. Die Sintermetallfilterkerze besteht aus nahtlosem 1.4404 CrNi-

Stahlrohr. Bestellt wurde dieses uber die Firma GKN Sinter Filter Metals
Radevormwald (GER).

GesmbH in
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5.3 Beschreibung der Einzelteile
In diesem Abschnitt werden nun die verbauten Teile getrennt voneinander betrachtet.

Aus Ubersichts- und Gliederungsgriinden werden die einzelnen Teile jedoch bezogen auf

den Stoffkreislauf dargestellt.

5.3.1 Wasserstoffkreislauf

¢ Rohrleitungen

Der Wasserstoffkreislauf wurde mit Edelstahlrohren (1.4401/.4404 bzw. 1.4571)
aufgebaut. Der Rohrdurchmesser betragt 8 mm bei einer Wandstédrke von 1mm und
der maximal zuldssige Arbeitsdruck wird bei 320 bar erreicht. Die Rohre der
Stahlgruppe 1.4401/.4404 wurden bei der Firma Parcom Ventile und Fittings
GesmbH bestellt; die 1.4571 tiber die Firma Tecalto GesmbH Wien.

¢ Druckschlauche

Die Druckschlduche wurden tber die Firma Grick Metallverarbeitung bei der Firma
CHEM-Weld International GesmbH gekauft. Es handelt sich jeweils um einen
Druckschlauch fir Stickstoff- und einen fur Wasserstoffanwendungen. Beide
Schlduche erhielten bei der Firma Rinnert GesmbH & Co.KG eine Priifbescheinigung
gemal der Druckgeraterichtlinie EN 97/23, DIN EN ISO 14113, EN ISO 10380

Stickstoff:

Der Stickstoffschlauch verfiigt Ein- und Ausgangsseitig iiber eine Uberwurfmutter

G1/4“ und einer 1/4“ Schlauchtulle.
Wasserstoff:

Der Wasserstoffdruckschlauch besitzt eingangsseitig eine Uberwurfmutter G1/4“ LH
mit einer passenden 1/4“ Schlauchtiille, und ausgangsseitig eine Uberwurfmutter

G3/8“ LH mit der entsprechenden 3/8“ Schlauchtiille.
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Abbildung 15: : Stickstoffdruckschlauch; gepriift Abbildung 16: Wasserstoffdruckschlauch;
nach Druckgeriterichtlinie EN 97/23, DIN EN gepriift nach Druckgeriterichtlinie EN 97/23,
ISO 14113, EN ISO 10380 DIN EN ISO 14113, EN ISO 10380

¢ Flaschendruckminderer

Stickstoff:

Bei dem Stickstoff-Flaschendruckminderer handelt es sich um einen Harris
Calorific GesmbH Flaschendruckminderer der Modellreihe 925. Der Druckkoérper
besteht aus geschmiedetem Messing und erlaubt einen maximalen
Eingangsdruck von 300 bar. Der Ausgangsdruck ist von 0 bis 50 bar variabel
einzustellen. Der gekapselte Hochdruckventilsitz enthalt eine mit Kel-F(CTFE)

beschichtete Dichtung.
Artikelnummer Stufen Gasart Eingang Ausgang Zertifizierungen
SEEN-ZD einstufig Argon W3lkaZRH Gi/M4RH EN IS0 25803
o2
Mizchgas
S2EV-ED einstufig Argon W3kaZRH Gi/M4RH EN 150 2503
©02
Mizchgas
SEZEPL-2D einstufig Druckluft W3lZRH G1/4RH EN IS0 2803
S2EFL-50 einstufig Drruckluft W3kaZRH Gi/M4RH EN 150 2503
SZE0N-20 einstufig Sauerstoff W3lZRH G1/4RH EN IS0 2803
S260X-50 einstufig Bauerstoff W3kaZRH Gi/M4RH EN 150 2503
S2EGN-20 einstufig Stickstoff W3kaZRH G1/4RH ENM IS0 2503
I S25GN-50 einstufig Stickstoff WakaZRH Gi/4RH EN IS0 2503 I
S2EHZ-20 einstufig Wazserstoff WalkaLH GIELH EM IS0 2502
I S26H2-50 einstufig Waszserstoff WakaLH G3/BLH ENM IS0 2503 I

Tabelle 5: Flaschendruckminderer der Firma Harris Calorific GesmbH. Tabelle der Produktreihe
925. Rote Umrahmung-Stickstoff; Griine-Umrahmung-Wasserstoff

Wie in der Tabelle 5 (rot umrahmte Zeile) ersichtlich, handelt es sich um das

Produkt mit der Artikelnummer 925GN-50. Der Druckminderer wird einstufig
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betrieben und ist flur Stickstoff ausgelegt. Die Anschliisse sind an der
Eingangsseite ein W30x2RH Gewinde nach DIN 477 fiir nicht entziindbare, nicht
giftige und nicht oxidierbare Gase und Gasgemische, und an der Ausgangsseite

ein G1/4RH Gewinde. Die Apparatur ist mit der Zertifizierung EN ISO 2503

gekennzeichnet.
Abbildung 17: Stickstoff-
Flaschendruckminderer der Firma
Harris Calorific GesmbH
Wasserstoff:

Der Wasserstoff-Flaschendruckminderer ist genauso ein Produkt der Firma
Harris Calorific GesmbH aus der Modellreihe 925. Die Produktspezifikationen
sind in Tabelle 5 (griin umrahmt) dargestellt. Der maximale Eingangsdruck liegt
bei 300 bar und der Ausgangsdruckbereich zwischen 0 und 50bar. Die genaue
Artikelnummer lautet 925H2-50. Der Druckminderer wird wie der Stickstoff-
Druckminderer einstufig betrieben. Der eingangsseitige Anschluss ist nach
DIN477 ein W30x2LH Gewinde fiir entziindbare, giftige, korrosive und
nichtkorrosive Gase und Gasgemische. Das ausgangsseitige Gewinde ist ein

G3/8LH. Das Produkt ist durch die Zertifizierung EN ISO 2503 gekennzeichnet.

Abbildung 18: Wasserstoff-
Flaschendruckminderer der Firma
Harris Calorific GesmbH
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e Druckminderer

Die in der Anlage verbauten Druckminderer sind aus Kostengriinden umgebaute
Flaschendruckminderer der Firma Harris Calorific GesmbH. Es wurden dabei

ebenfalls die Wasserstoff-Druckminderer der Reihe 925 verwendet.

Artikelnummer Stufen Gasart Eingang Ausgang Zertifizierungen
SZEV-20 einstufig Argon WkhZRH G1/4RH EN 150 2502
coz
Mizchgas
S2EV-BD einstufig Argon W3hZRH G1/4RH EN IS0 2803
coz
Mischgas
SZEPL-20 einstufig Dreckluft W3hZRH G1/4RH EN 150 25803
SZEPL-50 einstufig Druckluft WkhZRH G1/4RH EN 150 2502
S250¥-20 einstufig Saperstoff W3hZRH G1/4RH EN IS0 2803
S250X-50 einstufig Saperstoff W3hZRH G1/4RH EN IS0 2803
S2EGN-20 einstufig Stickstoff WihaZRH G1/4RH EN IS0 2802
SZEGN-50 einstufig Stickstoff WIhERH G1/4RH EN 130 2802
B2EHZ-20 einstufig Wasserstoff W3l H G3/8LH EN IS0 2803
I S25H2-50 einstufig Wasserstoff WilkaLH Gl/eLH EN 150 2502 I

Tabelle 6: Tabelle der Produktreihe 925 der Firma Harris Calorific GesmbH. Die verwendeten
Druckminderer sind blau umrahmt

Wie aus Tabelle 6 hervorgeht, ist die genaue Artikelbezeichnung 925H2-50. Der
maximal zuldssige Eingangsdruck betragt 300 bar, wobei das
Ausgangsdruckintervall zwischen 0 und 50 bar liegt. Um ihn jedoch fiir die Anlage
adaptionsfahig zu gestalten, wurde der eingangsseitige Einschraubstutzen durch
eine aus Messing gefertigte R1/4“ Verschraubung mit Uberwurfmutter zur Adaption

durch 8 mm Rohre ersetzt.

Abbildung 19: Einschraubstutzen; links
Einschraubung Druckminderer, rechts
R1/4" Gewinde fir 8mm
Klemmringverschraubung

Ausgangsseitig wurde ebenso ein Adapter fir 8mm Klemmringverschraubungen

gefertigt. Fur die 3/8 LH Schraubverbindung am Druckminderer wurde eine 3/8
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Schlauchtiille abgeschnitten und mit einer R1/4“ 8mm Klemmringverschraubung
verschweillt. Befestigt wird dieses Verbindungsstiick mit einer 3/8“ LH

Uberwurfmutter am Druckminderer.

S

I {1
LS

g

Abbildung 20: 3/8" Schlauchtiille und R1/4" 8mm Abbildung 21: Fertig geschweillter Adapter fiir die

Klemmringverschraubung Ausgangsseite am Druckminderer; rechte Seite
3/8" Schlauchtiille mit passender 3/8" LH
Uberwurfmutter, linke Seite R1/4" 8mm
Klemmringverschraubung mit R1/4%
Uberwurfmutter

e 2-Wege-Kugelhidhne
Im Kreislauf:

Die 2-Wege-Kugelhdhne innerhalb des Wasserstoffkreislaufes sind ein Produkt der
Firma DK-LOK Austria GesmbH aus der Produktreihe V81 und wurden bei der
Firma Parcom  Ventile und Fittings GesmbH gekauft. Die genaue
Produktbezeichnung lautet V81A-D-8M-S. Es handelt sich um ein Kugelventil mit
PTFE-Dichtung. Der zulédssige Arbeitsdruck liegt bei 69,8 bar und einer Temperatur
von 38°C. In Abbildung 18 wird das Aufbau-Schema der Ventile der Baureihe V81
dargestellt.
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Abbildung 22: 2-Wege-Kugelhahn der

Bauserie V81:
- Malarials of Conslruclion
o h
= Valve Body Materials
-y Component
12 | Stainless Steel Brass
ey 1. Body S5316/ASTM A276 or A479 ASTM B16 or JIS H3250
n ~—y [E | 2. Ball 55316 / ASTM A276
PTFE f D1710 for pressure 68.9 bar (1000
| 3- Seat (2) TFM 1600 Fﬂtprl:;ni.lre 13?ha:{2t‘m m%s]lgj
- lgl.'l | 4. D-Ring {2) FKM NBR
-
i - 8 - :'_]E"]'d Connector (2) 55316/ ASTM AZTG or A479 ASTM B16 or JIS H3250
I—»‘? -7 | 6. Ball Vave Stem S5316/ ASTM A276 or A479
! | i - & | 7. Lower Packing PTFE f D1710
A i PTFE f DL710
1 g | 8. Upper Packing !
: i - 2 | 9. Grand Washer 55304 [ASTM A276 or A479
L | 10. Spring Washer Stainless Steel
) s 55304 Lever handle with vinyl sleeve
51 3 L"’ Y | 11. Handle ZING/ ASTM B240 Bulterfly r»an-n:llrug,"l Nickel-plated
— 1 : = =AU § 12. Lock Nut 55304 55304
’ L1 4. O-fing s applicable t DK-LOK end connection
5. End Connector & for DE-LOK end connection
51. Insart is for Fipe Thread end connection

Abbildung 23: Explosionszeichnung des 2-Wegeventils der Bauserie V81 der Firma DK-LOK

Austria GesmbH

Tank:

Aufgrund der hohen Temperaturen (300 °C), die wahrend des Betriebes erreicht
werden, sind die am Tank angebrachten 2-Wege-Ventile als Nadelventil ausgefiihrt.
Sie sind ebenso wie die V81-Serie ein Produkt der Firma DK-LOK Austria GesmbH
und wurden auch bei Parcom Ventile und Fittings GesmbH bestellt. Es handelt sich
dabei um die Produktreihe V46 A. Da die Temperaturbestiandigkeit bei Ventilen
hauptsidchlich durch die Dichtung beeinflusst wird, wird bei dem eingebauten
Nadelventil eine Graphit-Dichtung verwendet. Der Korpus und andere Ventilteile
bestehen aus Edelstahl. Die maximale Druckbelastung reicht bei 38 °C bis zu 689 bar

und reduziert sich bei einer Temperatur von 648 °C auf 118 bar. Die allgemeine

Einsatztemperatur liegt in einem Intervall von -54 °C bis 648 °C.
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Valve Body Materials
Component Stainless Steel Carbon steel
Grade/ASTM Specification

1. Handle Stainless Steel Carbon steel

2. Set screw Carbon steel

Skacking ool SS316/A276 or A479 C.Steel/J1S G4051

4. Lock nut

5. Upper gland 5S316/A276 or A479
Standard chevron PTFE packing.|Optional Grafoil.

7. Lower gland 55316/A276 or A479

8. Bonnet SS316/A276 or A479 C.Steel/JIS G4051

9. Stem SS316/A276 or A479

10. Non-rotating SS630/A564

stem disc
11. Lock bolt .
12. Lock plate Stainless steel
3 ) C.Steel/ JIS G4051,

RN S5316/A276 or 479 White zinc galvanized.
Tabelle 7: Materialiibersicht der Baureihe V46A;
Nummer 6 wird als Grafoil ausgefithrt; DK-LOK
Austria GesmbH \:1 n

o 3-Wege-Kugelhidhne

Q (QOPEN)

Abbildung 24: Explosionszeichnung der Bauserie

V46A; die Positionsnummer 6 wird als Grafoil
(Graphit) ausgefiihrt; DK-LOK Austria GesmbH

Die verwendeten 3-Wege-Kugelhdhne werden von der Firma DK-LOK Austria

GesmbH produziert und tiber Parcom Ventile und Fittings GesmbH bestellt. Es

handelt sich um die Bauserie V82 mit einer 3-Wegeausfithrung. Der Korpus besteht

wiederum aus Edelstahl und die Dichtungspackung aus Teflon. Abgedriickt werden

diese Kugelhdhne bei 172 bar in einem Temperaturbereich von 10 °C bis 65 °C.

Valve Body Materials
Component Stainless Steel | Brass
Grade/ASTM Specification
1. Handle Nylon with brass insert
2. Set Screw 17-4PH/A564
3. Packing bolt (1) S5316/A276 or A479 | Brass B16
4. Upper Gland SS316/A276 or A479
4a. Packing Spring (VLB2 series) 17-4PH/A693
5. Bushing PTFE/D1710 type 1, Grade 1, Class B
6. Lower gland SS316/A276 | Brass B16
6a. Packing Gland (VL82 series) S5316/A276
7 & 11. Upper & Lower Packing PTFE/D1710 type 1
8. Ball stem SS316/A276
9. Support rings 55316 powered metal/B783
10. Side discs (fluorocarbon coating)
12. Panel nut S5316/A276 Brass B16
13. Body SS316/A276 or A479

Tabelle 8: Materialiibersicht der Baureihe V82; DK-LOK Austria GesmbH

In Abbildung 21 wird das Produkt mit Bezeichnung V82B-3B-D-8M-S dargestellt.
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Abbildung 25:

e Sicherheitsventile

3-Wege-Ventil der
Bauserie V82; DK-LOK Austria GesmbH

Wie auch die oben angefiihrten Ventile wurden die Sicherheitsventile iiber die Firma

Parcom Ventile und Fittings GesmbH Dbestellt und sind Produkte von DK-LOK

Austria GesmbH. Es wurde die Bauserie V66 mit der genauen Produktbezeichnung

V66-MF-4N verbaut. Das Sicherheitsventil auf der Hochdruckseite besitzt einen

Ausloésedruck von 55,5 bar und auf der Niederdruckseite von 33,3 bar. In Tabelle 9

sind die verbauten Materialien aufgelistet. Abbildung 24 stellt den Schnitt durch das

Sicherheitsventil der Bauserie V66 dar.

Materials of Construction

Bonnet

Poppet

Cap Plug Polypropylene

Adjusting Cap S316/ ASTM A276, A479
Spring 17-7 PH SS/ AMS 5678 D
Locking Nut

S316/ ASTM A479, A276

Stem & O-ring seal

Standard Viton*, optional EPDM and Buna N

Body

F316/ ASTM A182

Tabelle 9: Materialiibersicht der Bauserie V66 der
Firma DK-LOK Austria GesmbH

Cap Piug

Cracking pressure
adjusting cap

V66 red label identifies
the loaded spring

Adjustable spring for
a specific cracking pressure

Locking Nut

Wire locking hole
Bonnet

Poppet

Stem seal

Body
O-1ing seal

Outlet

Abbildung 26:

Schnitt

durch

das

Sicherheitsventil der Bauserie V66; DK-LOK

Austria GesmbH
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¢ Fittings

Alle verbauten Fittings innerhalb des Wasserstoffkreislaufs sind von der Firma DK-
LOK Austria GesmbH. Verbaut wurden gerade Verbindungsstiicke mit der
Produktbezeichnung DU-8M-S (Abbildung 24) wund T-Stiicke mit der
Produktbezeichnung DT-8M-S (Abbildung 25). Die Produkte sind aus Edelstahl 316
und dichten wie in Abbildung 25 dargestellt mit einem Schneidring.

0.D
0.D

Abbildung 27:Schematische Darstellung der Schneidringdichtung; DK-LOK
Austria GesmbH

Abbildung 28: Gerade Verbindung mit der Abbildung 29: T-Stiickverbindung mit der
Produktbezeichnung DU-8M-S; DK-LOK Austria Produktbezeichnung DT-8M-S; DK-LOK Austria
GesmbH GesmbH

5.3.2 Niedertemperatur Kiihl-/Heizkreislauf
¢ Rohrleitung

Die Rohrleitungen in den  Kiihlkreissystemen (Niedertemperatur und
Hochtemperatur) sind wie auch im Wasserstoffkreislauf 8 mm Edelstahlrohre
1.4401/4404 bzw. 1.4571 mit einer Wandstarke von 1 mm. Gekauft wurden sie bei
der Firma Tecalto GesmbH Wien bzw. bei der Firma Parcom Ventile und Fittings

GesmbH.
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o Pumpe

Bei der Pumpe im Niedertemperaturkreislauf handelt es sich um eine
Impellerpumpe der Firma ZUWA-Zumpe GesmbH und wurden tber die Firma

Sinntec Schmiersysteme GesmbH eingekauft.

ZUWA (€

[EC 34

s mns . N [ENSPRLE,
- P CL F MMV13
A min-' |C0S. @
1338] 0,92

|

VL 20

Abbildung 30: Pumpe Unistar 2000-A, 230V, 1400 Abbildung 31: Typenschild der Impellerpumpe
U/min, 15 I/min; Sinntec Schmiersysteme GesmbH Unistar/V 2000-A; Sinntec Schmiersysteme GesmbH

Die Impellerpumpe Unistar 2000-A mit der Firmen Artikelnummer ST-11111116322
kann fiir Wasser, Schmutzwasser sowie alle Ole ohne Abriebstoffe verwendet
werden. Die maximale Medientemperatur betriagt 90°C. Der Motor besitzt einen 230
V-Netzanschluss und fordert 15 I/min bei 1400 U/min. Die maximale Ansaugho6he
betrdagt 7m und erzeugt einen maximalen Druck von 5bar. Das Gehduse und der
Deckel bestehen aus einer AIMgSi Legierung, die Welle ist aus Edelstahl 1.4104. Der
Impeller und die Dichtungen sind aus Perbunan (NBR; Nitrilkautschuk) gefertigt.
Die Anschliisse bestehen aus einem 3/4“ Aulengewinde. Die entsprechenden
Aufschraubstutzen zur Pumpen-Rohr-Verbindung wurden selbst hergestellt. Dabei
wurde auf eine 3/4“ Abschlusskappe eine 8 mm Schneidringverbindung

aufgeschweil3t.
o Heizdraht

Als Heizung wird eine Heizschnur der Firma Hillesheim GesmbH vorgesehen. Es
wird der Typ HS mit einer Leistung bis zu Temperaturen von 450 °C vorgeschlagen.
Der Mindestbiegeradius betrigt 4 mm bei einem Eigendurchmesser von 3-4 mm. Die
erforderliche Nennspannung betriagt 230 V. Die Endstiicke sind mit Glasseide

isoliert und sind somit temperaturbestandig.
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Wiarmetauscher

Aufbauend auf den Berechnungen, (Ullrich, 2013) wurde ein Wairmetauscher

konstruiert und von der Firma Grick Metallverarbeitung gefertigt. Er besteht aus

einem 8 mm Edelstahlrohr, welches mit einem 40 mm Kihlrohr ummantelt ist. Die

Ein- bzw. Ausginge des Kihlmittels sind mit einer 1/2“ IG Einschraubverbindung

ausgefiihrt. Die dafir gebrauchten Einschraubungen zur Rohrverbindung, mit der

Produktbezeichnung GE 08 LR 1/2 CF, wurden bei der Firma Tecalto GesmbH

gekauft.

57,50 5,00

200,00

Maf3stab 1.2

10,00

Mafistab 2:1

16,00

Malstab 12

130,00

@

15,00

105,00

20_Rohr_in_Rohr_WT | T
I

Abbildung 32: Konstruktionszeichnung des Rohr-in-Rohr Warmetauschers

Abbildung 33: 1/2" Einschraubung mit

8mm

Klemmringverschraubung;
Tecalto Wien GesmbH
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¢ Thermoelemente

Die fur den Heiz-/Kiuhlkreislauf gebrauchten Thermoelemente wurden {tber
Temperatur Control GesmbH bestellt. Es handelt sich um ein Mantelthermoelement
Typ K mit einem 3 m langen Silikon-Kabel. Die maximale Einsatztemperatur liegt
bei 1200 °C. Die Abmessungen betragen 200 mm Lénge und 2 mm Durchmesser. Die

genaue Artikelnummer lautet MT1/S-2200-3.0.

Abbildung 34: Thermoelement
des Typs K mit Silikonkabel

¢ Thermoelementeinschraubungen

Zur Positionierung und Befestigung der Thermoelemente wurden entsprechende
Teile gefertigt. Dabei wurden 2 mm Schneidringverbindungen auf ein ca. 70 mm
langes Rohrstiick aufgeschweillt. Dies soll zur exakten Positionierung innerhalb der
Rohrleitung dienen. Befestigt wird dieses Teilstiick mit Hilfe eines T-Fittings. Die 2
mm Schneidringverschraubung wurde bei der Firma Seenor Swagelok Austria
GesmbH mit der Produktnummer SS-2MO0-R-3M bestellt. Die T-Stiick-Fittings mit
der Produktbezeichnung T 08 Li CF lieferte die Firma Tecalto GesmbH.

Abbildung 35: gefertigte  Thermoelement- Abbildung 36: T-Stiick-Fitting der Firma Tecalto

klemmringverschraubung zur Positionierung in GesmbH mit der Produktbezeichnung T 08 L. CF
der Rohrleitung
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¢ Durchflussmesser

Die Durchflussmessung innerhalb des Niedertemperaturkreislaufes wird mit einem
Produkt von B.ILO-TECH e.K. umgesetzt. Es handelt sich um einen
Kompaktwasserdurchflussmesser aus der Serie FCH-C-Ms-N mit der Artikelnummer
97478387. Das MelBprinzip wird durch eine Turbine realisiert wobei die Abtastung
ein Hallsensor tibernimmt. Der Durchflussbereich liegt zwischen 0,5 und 30 1/min
und die Betriebstemperatur zwischen -10 °C und 80 °C. Der Maximaldruck betragt
bei 10 bar. Das Ausgangssignal wird Uber einen PNP-Transistor ausgegeben. Des
Weiteren verfiigt er tUber zwei 1/2“ AG Anschlisse. Die notwendigen
Aufschraubungen wurden bei der Firma Tecalto GesmbH mit der

Produktbezeichnung GAI 08 LR 1/2 CF bestellt.

Abbildung 37:
Wasserdurchflussmesser
der Firma B.I.O-TECH
e.K.

5.3.3 Hochtemperatur Kihl-/Heizkreislauf

e Pumpe

Die Pumpe im Hochtemperatur Kihl-Heizkreislaufsystem ist wie im
Niedertemperaturbereich ein Produkt der Firma ZUWA-Zumpe GesmbH und wurde
ebenfalls tiber die Firma Sinntec Schmiersysteme GesmbH eingekauft. Die

Artikelnummer lautet ST-111311336322.

.49 .



5. Prufstandentwicklung

Abbildung 38: Impellerpumpe Unistar/V
2000-A, 230V, 1400U/min, 151/min; Sinntec
Schmiersysteme GesmbH

Da das Hochtemperatur Kreislaufsystem mit Thermool betrieben wird und dieses
korrosiv wirken kann wurde bei dieser Pumpe ein anderer Dichtungswerkstoff
verwendet. Die eingebaute Dichtung sowie der Impeller selbst bestehen aus Viton
(Fluorelastomere) welche unempfindlich gegen die Einflisse des Thermodls sein
sollen. Alle anderen technischen Charakteristika sind identisch mit der oben
beschriebenen Pumpe Unistar 2000-A und werden daher hier nicht erneut

beschrieben.
¢ Durchflussmesser

Bei dem Oldurchflussmesser wurde auch ein Produkt der Firma B.I.O-TECH e.K.
gekauft. Der Durchflussmesser ist aus der Baureihe VZB-10-ALU mit der
Artikelnummer 97478508.

Abbildung 39:
Oldurchflussmesser der
Firma B.I.O-Tech e.K.
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Der Zahnradzahler tastet ebenso wie der oben beschriebene Wasserdurchflusszéhler
mit Hilfe des Hall-Prinzips ab und gibt ein Ausgangssignal tiber einen PNP
Transistor aus. Der Durchflussbereich liegt zwischen 0,1 und 15 1/min bei einem
maximalen Betriebsdruck von 110 bar. Die Einsatztemperaturen liegen zwischen -
20°C und 80°C. Er verfiigt tiber zwei 3/8“ IG Anschlisse. Die Einschraubungen fir
diese Verbindungen mit der Produktnummer GE 08 LR 3/8 CF wurden ebenfalls von
der Firma Tecalto GesmbH geliefert.

¢ Weitere Komponenten des Hochtemperaturkreislaufes

Die folgenden Komponenten sind ident mit den Teilen aus dem

Niedertemperaturkreislauf, daher wird hier auf die obigen Ausfithrungen verwiesen:

e Thermoelemente
e Thermoelementeinschraubungen
¢ Wirmetauscher

e Heizdraht

5.3.4 Wasserkreislauf-Warmetauscher

Thermoelemente

Es wurden die gleichen Thermoelemente verwendet, die in den Kiihlkreisldufen

verbaut wurden. vgl. 5.3.2 /Thermoelemente
e Durchflussmesser

vgl. 5.3.2/Durchflussmesser
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6. Vorversuche
In der ersten geplanten Versuchsreihe die mit dem beschriebenen Priifstand untersucht

werden soll, wird eine AB:-Lgierung eingesetzt. Es wurden 2 kg Hydralloy C5 bei der
Firma GfE Metalle und Materialien GesmbH gekauft. Die Zusammensetzung dieser

Wasserstoff-Speicherlegierung ist wie folgt:

Ti 28.00 % | Mn 50.75 % | Fe 2.99 %
Al 0.23% [N 0.07% | Zr 3.04 %
\Y 14.05% | Si 0.08% |[O 0.10 %

Tabelle 10: Chemische Zusammensetzung des Hydralloy C5

Hydralloy C5 ist ein Tieftemperaturhydrid und absorbiert laut Datenblatt 1.88 wt% bei
45.8°C und desorbiert 1.84 wt% bei 45.2°C. Die Desorptionskapazitéit entspricht 9.2 mol
Hsz bzw. 206 1 H2/kg Hydralloy C5 bei p = 1.013*105 Pa und T = 0°C.

Da die Warmeleitfahigkeit des Hydralloys, welche fiir eine gute Speicherperformance
ausschlaggebende ist, gering ist, wird diese Speicherlegierung mit Graphit vermischt.
Dafiir wurden 20 kg ENG (expanded natural graphite) von der Firma SGL Carbon SE
akquiriert. Ziel dieser Vorversuche sollen Pellets mit verschiedenen Graphit-Anteilen (5-

Gew%, 12,5-Gew% und 25-Gew%) sein.

6.1 Mahlversuche

Da wir nur wenige Informationen bezigliche der Pelletsherstellung in der Literatur
gefunden haben, mussten wir nach einem ,Trial and Error“ Prinzip vorgehen. Unter
Leitung von Univ. Ass. Dr. DI Christian Gierl-Mayer wurden in den KW 4 und KW 5 im
Jahr 2014 erste Versuche zu den Vermahlungseigenschaften durchgefiihrt. Gemahlen

wurde mit einer Miihle der Firma KHD Humbold Wedag AG Baujahr 1980.

Abbildung 40: Datenschild der MUHLE;
KHD Humboldt Wedag AG
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Als Mahlbehéilter wurde ein, wie in Abbildung 39 dargestellter, Trog benutzt. Dieser
setzt sich aus dem Mahlbehéalter (1), einem Ring (2) (ca.70 mm Durchmesser), einem

Vollzylinder (3) (ca. 40mm Durchmesser) und einem Deckel (4) zusammen.

Abbildung 41: Mahlbehilter; 1 Mahltrog, 2

Ring, 3 Zylinder, 4 Deckel Abbildung 42: Zusammengesetzter

Mahlkérper/Innenraum

Alle Teile sind an der Mahloberfliche mit Hartmetall ausgekleidet. Durch den
Drehimpuls der Miithle kommt es im Mahlbehélter zu einer azentrischen Rotation des

Rings und des Zylinders, wodurch das Mahlgut zerkleinert wird.

Abbildung 43: Miihle der
Firma KHD Humboldt Wedag
AG

6.1.1 Mahlvorgang: Charge 1
Der erste Mahlvorgang der ersten Charge mit der Probennr.l wurde mit reinem

Hydralloy C5 durchgefiihrt. Die eingewogene Menge betrug 20,59g und die Mahlzeit
wurde auf 5 Minuten angesetzt. Wiahrend des Mahlens kam es zu keinen

Besonderheiten. Beim Herausheben des Mahlbehilters, Abb.: 40 wurde jedoch
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festgestellt, dass es zu einer fiihlbaren Erwdrmung des gesamten Troges kam. Durch das
Abheben des Deckels und dem damit verbundenem Offnen des Mahlraumes kam es mit
dem aus der Umgebung zur Verfigung stehenden Luftsauerstoff zu einer Oxidation des
Mahlgutes, welche durch ein schnelles und kurzes Aufflammen zu erkennen war. Somit
konnte auch die Erwdrmung des Troges, die wiahrend des Mahlvorganges stattfand, auf
etwaige nicht beobachtbare Oxidationsvorginge, durch den in der Mahlkammer

befindlichen Restsauerstoff, zuriick gefiithrt werden.

Bei der zweiten Mahlung mit der Probennr.2 wurde nun 20,24 g Hydralloy mit einem
Graphitanteil von 5 Gew% (1,12 g) vermengt und in den Mahlkorper eingebracht. Der
Mahlvorgang und das Offnen des Mahlbehilters war unauffallig.

Die dritte Mahlung (Probennr.3) wurde mit 20,22 g Hydralloy und einem Graphitanteil
von 12,5 Gew% (2,53 g) durchgefiihrt und verlief ebenso unauffillig.

Bei der letzten Mahlung der ersten Charge (Porbennr.4) wurde der Mahlbehilter mit
20,78 g Hydralloy und einem Graphitanteil von 25 Gew% (5,2 g) beschickt. Wie bei den

zwel vorherigen Versuchen verlief die Mahlung unauffallig.

Charge 1

Charge Probe tm[min] mu[g] mc[g] mces[g] meesM[g] C [Gew%]

1 1 5 20,59 0 20,59 17,35 0
2 5 20,24 1,12 21,36 21,16 5
3 5 20,22 2,53 22,75 22,82 12,5
4 5 20,78 5,2 25,98 25,81 25

Tabelle 11: Mahlaufzeichnungen der Charge 1

6.1.2 Mahlvorgang: Charge 2
Zwischen der Mahlung von Charge 1 und Charge 2 wurden erste Pressversuche mit den

Mischungen aus Charge 1 vorgenommen. Jedoch konnte mit der 5 Gew%-Mischung und
teilweise mit der 12,5 Gew%-Mischung keine stabilen Pellets hergestellt werden. Es
wurde vermutet, dass sich die Verpressungseigenschaften des ENG mit dem Mahlen
verschlechterten und deshalb keine festen Strukturen ausgebildet werden konnten. Da
es jedoch ohne Graphit zu einer Oxidation des Hydralloys kommen wiirde, veranlasste
uns diese Vermutung dazu die folgenden Mahlvorgidnge mit einer kleinen Menge an
Graphit (1,25 Gew%) durchzufiihren und den Restanteil nach dem Mahlen beizumengen.
Der geringe Graphitanteil sollte sich auf die, durch die Mahlung neu entstandenen,

Oberfldchen legen und somit die Oxidation mit dem Luftsauerstoff hemmen.
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Da eine Mahlzeit von 5 min. ein gutes Ergebnis beziiglich KorngréBBe und Feinheit ergab

wurden diese 5 Minuten beibehalten.

Die erste Mahlung (Probennr. 1) der Charge 2 verlief unauffillig. Es wurden dabei 20,00
g Hydralloy und 0,25 g Graphit vermahlen.

Bei der zweiten Mahlung (Probennr. 2) kam es mit einer Fillmenge von 20,22¢g
Hydralloy und 0,25g Graphit zu einer Erwérmung des Mahlbehélters. Das Offnen und

das Entleeren verliefen wiederum unauffillig.

Die dritte Mahlung (Probennr. 3) wurde mit 20,25g Hydralloy und 0,25g Graphit
durchgefiihrt. Beim Offnen des Mahltroges brannte jedoch das gesamte Mahlgut ab.

Charge 2 Mischung*

Charge Probe tm[min] mua[g] mc[g] mces[g] mcesM[g] C[Gew%] |C* [Gew%] mcgest[g]
2 1 5 20,00 0,25 20,25 19,00 1,25 5,00 0,70

2 5 20,22 0,25 20,47 19,95 1,23 12,50 2,21

3 5 20,25 0,25 20,50 1,23

4 5 20,32 0,50 20,82 19,97 2,46 25,00 4,80
3 1 5 20,06 0,41 20,47 19,91 1,98 12,50 2,79
4 1 5 20,33 0,41 20,74 20,09 1,96 12,50 2,81

Tabelle 12: Mahlaufzeichnungen der Chargen 2,3 und 4; da es bei diesen Charge erst nach der
Mahlung zu der Vermischung mit ENG kam sind die Mischungsmengen (griin) auf der rechten
Seite der Tabelle dargestellt

Daraus resultierend wurde bei Mahlvorgang 4 (Probennr. 4) der Charge 2 die doppelte
Menge an Graphit (2,46 Gew%) in den Mahltrog gegeben. Der Trog erwirmte sich
wiederum wéhrend der 5 Minuten Mahlzeit, jedoch konnte beim Offnen kein

Aufflammen bzw. keine oxidierten Oberflachen festgestellt werden.

Abbildung 44: Mahlgut nach der Entleerung
des Mahlbehalters; Mahlzeit 5 min.
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6.1.3 Mahlvorgang: Charge 3 und Charge 4
Vor dem Mahlen der Charge 3 und Charge 4 wurden wieder Pressversuche

unternommen auf deren Ergebnisse und Abldufe jedoch in den folgenden Abschnitte

eingegangen wird.
Mahlzeit: 5min

Bei Charge 3 wurde 20.06 g Hydralloy und 0,41 g (1,98 Gew%) Graphit in den Mahltrog

eingefiillt. Der Mahlvorgang, sowie das Offnen verliefen unauffallig.

Bei Charge 4 wurden 20,33 g Hydralloy und 0,41 g (1,96 Gew%) Graphit vermischt und
vermahlen. Gleich wie bei der Mahlung von Charge 3 kam es zu keinen Auffélligkeiten

wihrend des Mahlens bzw. des Offnens.

6.2 Pressversuche
Die Pressversuche wurden ebenfalls unter der Leitung von Univ.Ass. Dr. DI Christian

Gierl-Mayer durchgefiihrt. Fir die Pressungen der Chargen 1 und 2 wurde eine
Hydraulikpresse der Firma Alfred J. Amsler und Co. verwendet. Aufgrund des Alters

dieser Anlage konnen hier keine genaueren Produktangaben gemacht werden.

Abbildung  45: Hydraulik der Abbildung 46: Pressvorrichtung mit
Presse; Alfred J. Amsler und Co. Pellet-Matrize; Alfred J. Amsler und
Co.

Charge 3 und Charge 4 wurden anschlieBend auf einer Zwick 1474, einer
elektromechanischen, Universalprifmaschine durchgefithrt. Diese bringt einen
maximale Druckkraft von 100kN auf. Die Priifgeschwindigkeit reicht von 0,001 bis 600

mm/min.
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Es wurde bei allen hier behandelten Pressversuchen eine Stahl-Matrize verwendet. Die
Pressform besitzt eine Fliche von 1 ¢cm? und ist ca. 5 cm hoch. Bei der Pressung selbst
wurde diese Matrize mit rund 5 g einer Hydralloy / Graphit-Mischung befillt und

anschlieBend mit zwei Stempeln in die Pressvorrichtung eingespannt.

Abbildung 47: Elektromechanische
Universalpriifmaschine Zwick 1474

6.2.1 Pressvorgang: Charge 1
Die Pressversuche von Charge 1 wurden mit den Hydralloy / Graphit-Mischungen zu 5
Gew %, 12,56 Gew % und 25 Gew %durchgefithrt. Es wurde dabei je eine Probe mit 100
MPa und 200 MPa Pressdruck verpresst.

Abbildung 48: Schichtweise zerfallener
Pellet der Charge 1; Beim Ausspannen war
ein leises Knacksen wahr zu nehmen, das
auf eine radiale Ausdehnung beim
Ausspannen hindeutet

Die Pellets der 5 Gew % Mischungen zerfielen sowohl bei 100 MPa als auch bei 200 MPa

Pressdruck nach dem Ausspannen aus der Matrize ,schichtweise“. Man konnte beim
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Auspannen ein leises Knackgeridusch héren das auf eine radiale Ausdehnung beim

Ausspannvorgang hindeutet.

Die Pellets der 12,5 Gew % Mischung wiesen schon hohere Verfestigungen auf. Bei 100
MPa Pressdruck blieb das Pellet komplett und machte optisch einen stabilen Eindruck.
Das Pellet, das mit eine Pressdruck von 200 MPa gefertigt wurde zerfiel jedoch, dhnlich

wie die 5 Gew % Mischung zuvor, nach seinen Schichten.

Mit der 25 Gew % Mischung konnten schliellich zwei stabile Pellets hergestellt werden.
Das 200 MPa-Stiick wies zwar feine Risse am unteren Einspannende auf, zerfiel aber bei

Einwirkung leichter mechanischer Belastung - durch Abtasten - nicht.

6.2.2 Pressvorgang: Charge 2
Da bei Charge 1 der hohere Pressdruck nicht zu einer besseren Verpressung fiihrte,

wurde bei Charge 2 ausschliefllich mit einem Pressdruck von 100 MPa gepresst.

Vor der Pressung der Charge 2 wurden die Hydralloy/Graphit-Mischungen (5 Gew %,
12,5 Gew % und 25 Gew %) fertiggestellt indem der restliche ungemahlene Graphit

beigemengt wurde.

Bei Charge 2 wurde auch aus der 5 Gew % Mischung ein stabiles Pellet hergestellt.
Damit wurde die Vermutung von der besseren Verpressungseigenschaft des
ungemahlenen Graphits bestédtigt. Aus den anderen Mischungen (12,5 Gew % und 25
Gew %) wurden ebenfalls stabile Pellets gepresst. Jedoch konnte man wiederum feine

Risse an den unteren Einspannenden erkennen.
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Pressaufzeichnungen

Charge Probe/Pressung Fp[MPa] C [Gew%)]

1 2/1 200 5
2/2 100 5
31 100 12,5
3/2 200 12,5
4/1 100 25
4/2 200 25
2 111 100 5
21 100 12,5
3/1 100 25
3 11 50 12,5
1/2 75 12,5
13 100 12,5
1/4 125 12,5
1/5 150 12,5
4 1/1 200 12,5

Tabelle 13: Pressaufzeichnungen der Chargen 1-4

6.2.3 Pressvorgang: Charge 3 und 4
Charge 3 und 4 wurden fir die Aufnahme des Pressdruckverlaufs verwendet. Wie oben
schon angefiihrt, wurden diese Pressungen auf der mechanischen
Universalprifmaschine Zwick 1474 durchgefithrt. Da die 12,5 Gew % Hydralloy/Graphit-
Mischung als die aussagekriftigste in Bezug auf die Verpressungseigenschaften
bestatigt worden ist, wurden aus dieser Pellets mit unterschiedlichen Pressdriicken

hergestellt. Die Pressdriicke befanden sich in einem Bereich von 50 bis 200 MPa.

Aus Charge 3 wurden insgesamt 5 Mischungen mit je 5 g und einem Graphitanteil von
12,5 Gew % hergestellt. AnschlieBend wurde jeweils eine Mischung in die Matrize
eingefillt und zur Pressung eingespannt. Die erste Pressung erfolgte mit 50 MPa. Die
folgenden wurden mit einer Steigerung des Pressdrucks von 25 MPa zu je 75, 100, 125

und 150 MPa durchgefiihrt und dabei wurde der Pressdruckverlauf aufgenommen.

Aus Charge 4 wurde eine 5g Mischung mit einem Graphitanteil von 12,5Gew%
hergestellt und der Pressdruckverlauf bis zu einem Maximaldruck von 200 MPa

aufgenommen.

Anschliefend wurden weitere Mischungen mit 12,5 Gew % hergestellt, um groflere
stabformige Pellets (Matrizenabmessung: L: 10,4mm und B: 55mm) zu pressen. Dabei

wurden erfolgreich zwei Stiick mit einem Pressdruck von 100 MPa erzeugt.
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Alle auf der Zwick 1474 hergestellten Pellets inkl. der letzten zwei groBeren blieben

stabil und zeigten nur sehr geringe Deformationen nach dem Auspressvorgang.

AulBlerdem wurden keine Fehlstellen (z.B.: leichte Risse an den unteren Einspannenden),

wie sie bei den Pressungen von Charge 1 und 2 vorkamen, festgestellt.

6.3

Pressdatenauswertung und Vergleich mit Literatur

Um einen Bezug zu den, aus den Pressversuchen, erhaltenen Werten zu bekommen und

die Moglichkeit einer Reproduzierbarkeit zu gewéhrleisten, wurden diese Daten mit

einer Arbeit vom Institut fir Materialforschung der Technischen Universitiat Dresden in

Kooperation mit einer Aullenstelle des Fraunhofer-Instituts fur Fertigungstechnik und

angewandte Materialien verglichen. In dieser Arbeit wurde aus 3 Mischungen zu je 2,5

Gew %, 5 Gew % und 12,5 Gew % Graphitanteil und Pressdriicken von 75 MPa bis 600

MPa Pellets mit einem Durchmesser von ca. 1,5 cm hergestellt. Das eingesetzte

Hydralloy hatte die gleiche Zusammensetzung wie das von uns verwendete, (Pohlmann,

Rontzsch, Heubner, Weillgraber, & Kieback, 2013).

6.3.1 Auswertung der Pressdaten

Die aus den Pressversuchen erhaltenen Daten setzten sich, wie in Tabelle 14 dargestellt,

zusammen. Die Massen der einzelnen Materialien (Hydralloy und Graphit) wogen wir

entweder vor, oder nach dem Mahlvorgang ein.

Charge Probe/ Pressung. Fp[Mpa] C[Gew%] mc[g] mnu[g] mpenec[g] D [ecm] L [em] Volrene: [cm?]
1 3/1 100,00 12,50 0,62 4,36 4,98 1,14 1,19 1,22
4/1 100,00 25,00 1,25 3,76 5,01 1,14 1,27 1,31
4/2 200,00 25,00 1,24 3,71 4,95 1,14 1,23 1,26
2 1/1 100,00 5,00 0,25 4,74 4,99 1,14 1,20 1,21
2/1 100,00 12,50 0,58 4,06 4,64 1,14 1,22 1,24
3/1 100,00 25,00 0,60 1,81 2,41 1,14 0,69 0,70
3 1/1 50,00 12,50 0,50 3,50 4,00 1,14 1,18 1,20
1/2 75,00 12,50 0,50 3,51 4,01 1,14 1,13 1,15
1/3 100,00 12,50 0,50 3,49 3,99 1,14 1,11 1,13
1/4 125,00 12,50 0,50 3,50 4,00 1,14 1,09 1,11
1/5 150,00 12,50 0,50 3,50 4,00 1,14 1,07 1,09
4 1/1 200,00 12,50 0,50 3,50 4,00 1,14 1,06 1,07

Tabelle 14: Messwerte der Pellets aus Charge 1-4
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Nach der Pressung wurde dann die Masse der Pellets gewogen und ihre geometrischen
Abmessungen notiert um anschlieBend daraus die Volumina zu berechnen. Aus diesen

Basisdaten konnten die weiteren Parameter mit folgenden Gleichungen errechnet

werden.
Fir die Dichte folgt:
[ g ] — Mpellet [g]
p Cm3 VOlPellet [Cm3] (15)
Die Porositéat wird definiert durch:
p [ 3
e=1- " Cm (16)
P W
Fur den Volumenprozentanteil an Graphit und Hydralloy folgt:
¢ [Vol%] Vol C[cm?3] an
0 = —
’ Vol Pellet [Cmg]
[Vol%] Vol Ha[cm?3] (18
alVol]| = ———
VOlPellet [CmB]

Neben diesen wurden auch noch die gravimetrische (19) und volumetrische (20)

Speicherdichte pro Pellet berechnet:

mylg]

H
Pgrav(peer LGEW%] = Mpeiet[g] * Pyrav [Gewt] (19)
H g H; H g Ha [Vol%]
P0iperery T 1 = Pgrav [Gewh] * py [ ] Tog— * 1000 (20)

Die aus den Gleichungen 15 bis 20 erhaltenen Werte sind in Tabelle 15 abgebildet.
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Charge Probe/Pressung Fr[Mpa] C[Gew%] plglem?] e C [Vol%] Ha [Vol%] P& Pellet Pl Pelice
[Gew%]  [g-Hsl]
1 3/1 100,00 12,50 408 0,18 2381 58,46 1,31 53,49
an 100,00 25,00 3,83 0,08 44,78 47,13 1,13 43,12
412 200,00 25,00 3,94 0,06 46,02 48,44 1,13 44,32
2 11 100,00 5,00 411 026 9,61 64,07 1,43 58,62
211 100,00 12,50 375 024 21,92 53,84 1,31 49,26
3/1 100,00 25,00 3,44 018 40,13 42,23 1,13 38,64
3 11 50,00 12,50 3,34 0,33 19,48 47,84 1,31 43,78
12 75,00 12,50 3,48 030 20,33 49,93 1,31 45,69
13 100,00 12,50 353 0,29 20,60 50,58 1,31 46,28
1/4 125,00 12,50 3,61 027 21,08 51,76 1,31 47,36
15 150,00 12,50 3,66 0,26 21,41 52,57 1,31 48,10
4 11 200,00 12,50 373 0,25 21,76 53,44 1,31 48,89
Tabelle 15: Berechnete Werte der Parameter fiir Charge 1-4
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Abbildung 49: Darstellung der Porositat € iilber den Pressdruck Fp [MPa]

- 62 -



6. Vorversuche

Zur besseren Darstellung wurden auch zwei charakteristische Kurven berechnet. Zum

einen stellt Abbildung 50 die Porositat tiber dem Pressdruck dar und zum anderen wird

in Abbildung 51 die volumetrische tiber der gravimetrischen Speicherdichte pro Pellet
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Abbildung 50: Volumetrische Speicherdichte
Speicherdichte [Gew%-H:] auf ein Pellet bezogen

[g-H2/1] tuber der gravimetrischen
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6.3.2 Vergleich mit Literaturquellen
Wie schon im vorherigen Abschnitt angesprochen, wurden die Daten mit denen aus

Dresden, (Pohlmann, Roéntzsch, Heubner, Weillgraber, & Kieback, 2013) verglichen.
Grundlegend ist zu sagen, dass wir sehr nahe an die Literaturwerte aus Dresden
gekommen sind. Die folgende Tabelle zeigt die bestehenden Werte aus der

Forschungsarbeit von Herrn Pohlmann und seinen Kollegen.

C [Gew%] Fp[MPa] e C [Vol%] Ha [Vol%]
2,5 75 0,349 4,40 60,60
150 0,306 4,70 64,60
300 0,267 5,00 68,30
600 0,222 5,30 72,50
5 75 0,311 9,00 59,90
150 0,259 9,70 64,40
300 0,223 10,20 67,60
600 0,194 10,50 70,10
12,5 75 0,3 20,30 49,70
150 0,235 22,20 54,30
300 0,193 23,40 57,30
600 0,157 24,40 59,90

Tabelle 16: Messdaten aus (Pohlmann, Rontzsch,
Heubner, Weiligraber, & Kieback, 2013); Die Gew%-ENG
liegen bei 2,5; 5 und 12,5. Des Weiteren wurden auch
groflere Pressdriicke angewandt. Sie liegen zwischen 75
und 600 MPa (Pohlmann, Rontzsch, Heubner,
Weillgraber, & Kieback, 2013)

Betrachtet man Abbildung 52 so fallt zunichst auf, dass sich die Punkte bei 75 MPa
Pressdruck beinahe tiberlappen, was auf eine gewisse Reproduzierbarkeit hindeutet. Die
Datenpunkte (Wien) der hoéheren Pressdriicke, welche im Vergleich eine groflere
Porositdt wiedergeben, konnten aufgrund von unterschiedlicher Kornfeinheiten
zustande gekommen sein. Es finden sich in der Literatur keine Angaben beziiglich der
Miihle, der Mahlzeit bzw. anderen Zerkleinerungsvorgidngen. Des Weiteren sind auch
keine Informationen in Bezug auf die verwendete Presse und den Pressdruckverlauf zu

finden.

Abschlieend ist festzustellen, dass die erste Versuchsreihe ziemlich nahe an die Werte
der Literatur heran gekommen ist. Bei weiteren Versuchen kénnte man den Mahlgrad

bzw. die Mahlzeit variieren, um diese Einflussgrofen auch mit einzubeziehen.
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Abbildung 51: Werte aus Dresden; Es wird wie in Abbildung 49 fiir verschiedene Mischungen
(Hydralloy-ENG 2,5Gew%; 5,0Gew% und 12,5 Gew%) die Porositiat ¢ iiber dem Pressdruck
aufgetragen, (Pohlmann, Rontzsch, Heubner, Weilligriaber, & Kieback, 2013).
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Abbildung 52: Vergleich der Werte aus Dresden mit denen aus Wien. Es werden nur die
Mischungen mit 12,5 Gew% betrachtet, da es mit anderen Mischungsverhiltnissen noch nicht zu
solchen Pressungen gekommen ist.
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7. Aufbau des Prufstandes

Der Aufbau des Priifstands wurde in den Kalenderwochen 19 bis 21 im Labor des
Instituts fir Thermodynamik und Energietechnik E 302 durchgefithrt. Wie bereits in
Abschnitt 5 erwidhnt, wurde ein Rahmen mit einer innenliegenden Platte als
Montageflache vorgesehen. Im Verlauf der Montage wurde diesem Rahmen als
Erweiterung ein Standblech (2000 mm x 700 mm) und ein Unterstellwagen hinzugefiigt

um die gesamten Armaturen und Anlagenteile benutzerfreundlich zu montieren.

ROT - Wasserstoff

GRUN - Kiihlkreislauf

Abbildung 53: Priifstandaufbau; Der obere Bereich (rot - umrahmt) kennzeichnet den Wasserstoffkreislauf.
Der untere Bereich (griin - umrahmt) kennzeichnet die Kiihlkreislaufe. In den unteren Ecken des
Unterstellwagens befinden sich die Pumpen. Die Pumpe A 1 fordert das Glykol/Wasser-Gemisch; die Pumpe
A 2 fordert das Thermool. Die Kiihlmittelvorratsbehilter (B 1 und B 2) befinden sich zentriert an der
Unterseite des Standbleches

Zuerst wurde der Wasserstoffkreislauf und anschliefend die Kiihlkreislaufe aufgebaut.
Wie in Abbildung 53 dargestellt befindet sich der Wasserstoffkreislauf (rot - umrahmt)

im oberen Bereich des Prifstandes. Die Kuhlkreisldufe (griin — umrahmt) inklusive der
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7. Aufbau des Prufstandes

Pumpen sind am Unterstellwagen befestigt. Aufgrund des Leitungsverlaufes wurden die

Kuhlmittelbehalter an die Unterseite des Standbleches montiert.

Die anschlieBenden Abbildungen zeigen die verschiedenen Stoffkreisldufe bei der Be-

und Entladung der Tanks:

Abbildung 54 zeigt den Wasserstoff- (orange) bzw. den Stickstoff- (griin) Verlauf bei der Beladung des
Hochdrucktanks.

Abbildung 55: zeigt den Stoffkreislauf (Wasserstoff-orange; Stickstoff-griin) bei der Beladung des
Niederdrucktanks.
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7. Aufbau des Prufstandes

Abbildung 56: zeigt den Gasverlauf bei der Entladung des Hochdrucktanks.

Abbildung 57: zeigt den Wasserstoff- bzw. Stickstoffverlauf bei der Entladung des Niederdrucktanks.




8. Weiterfihrende Arbeiten

8. Weiterfiihrende Arbeiten

Da die vollstandige Fertigstellung dieses Projekts nicht mehr in dieser Arbeit ausgefiihrt

wird, folgt eine Auflistung der nichsten durchzufithrenden Arbeiten.

8.1 Bestellungen

Als erstes mochte ich aufgrund der lingeren Lieferzeiten mit den anstehenden

Bestellungen beginnen:
e Wasserstoffdurchflussmesser

Aufgrund des kleinen Budgets fiir diese Arbeit wurde im Vorfeld noch kein
Wasserstoffdurchflussmesser gekauft, jedoch wurden mehrere Kostenvoranschléage

eingeholt. Ansprechperson: Ao. Univ. Prof. Dipl.-Ing. Dr. Andreas Werner
e Heizdraht

Wie schon in Punkt 5.3.2/Heizdraht in dieser Arbeit angefiihrt wurde, sind noch
keine Heizdrahte bestellt. Das in dem Abschnitt beschriebene Produkt sollte jedoch
fir die gebrauchten Anwendungen ausreichen. Die Produktspezifikationen und die

Kontaktfirma sind ebenfalls in diesem Unterpunkt angefiihrt.
¢ Thermoelementeinschraubungen Tank

An dem Niedertemperaturtank sind diese bereits montiert. Jedoch fehlen sie fir den

Hochtemperaturtank. Ansprechperson: Roswitha Steiner
o Thermool

In der Bachelor Arbeit, (Ullrich, 2013) wurde kurz auf dieses Thema eingegangen
und auch ein erster Kostenvoranschlag eingeholt. Das Produktdatenblatt wird im

Anhang angefiihrt.
¢ Wasser-Glykol-Gemisch

Noch keine Informationen vorhanden
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8. Weiterfihrende Arbeiten

e Isolierung

Noch keine Informationen vorhanden. Beim Aufbau wurde jedoch mit einer
Dammschicht von rund 15 cm Steinwolle am Tank und einer 5-10 cm
Steinwollschicht an den Warmetauschern und anderen erwidrmten Anlagenteilen

gerechnet.
¢ Gasflaschen N2 und H:

Noch keine Informationen vorhanden

8.2 Praktische Arbeiten

Als zweiten Punkt sind nun die, an diese Arbeit anschliefenden, Arbeitsschritte

aufgelistet:
o 2-Wege-Kugelhiahne Tank

Wie in Abschnitt 5.3.1/ 2-Wege-Kugelhdhne beschrieben, sind diese Nadelventile
bereits bei der Firma Parcom Ventile und Fittings GesmbH bestellt. (Stand
18.05.2014) Die Lieferzeit betragt 8 Wochen. Diese Ventile sind fiir den Anbau an
den Tank geplant. Ansprechperson: Michael Obermaier

e Beschriftung der Anlage

e Isolierung der Anlage

¢ Abdrucktest

Nach fertiger Zusammenstellung kommt es zu einer Dichtheitspriifung und einem
Abdrucktest der Anlage. Ansprechperson: Ao. Univ. Prof. Dipl.-Ing Dr. Andreas

Werner

e LabVIEW-Datenerfassung
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8. Weiterfihrende Arbeiten

e Matrize fiir 6cm Pellets

Es soll eine Matrize zur Pressung grofer Metallhydridpellets konstruiert werden.

Ansprechperson: Univ. Ass. Dipl.-Ing. Dr. Christian Gierl-Mayer

e Mahlvorgang fiir grofle Mengen an Hydralloy optimieren

Da fiir die Fertigung groBer Pellets auch eine dementsprechend gréflere Menge an
Hydrid benottigt wird, sollte man den Mahlvorgang optimieren. Ansprechperson:

Univ. Ass. Dipl.-Ing. Dr. Christian Gierl-Mayer
e Pressung der 6cm Pellets

Ansprechperson: Univ. Ass. Dipl.-Ing. Dr. Christian Gierl-Mayer
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9. Zusammenfassung

9. Zusammenfassung

Diese Arbeit umfasst im ersten Abschnitt den Stand der Technik der
Wasserstoffspeicherung und behandelt in weiterer Folge die Speicherungsform von
Wasserstoff in Metallhydriden. Es werden dabei sowohl die Reaktionsmechanismen als
auch die thermodynamischen Aspekte der Hydridbildung dargelegt. Aufbauend auf
diesen Erkenntnissen wurde im zweiten Teil dieser Arbeit ein Prifstand zum Test von
Metallhydrid-Legierung ausgelegt und aufgebaut. Die Auslegung und die Bestellung der
Komponenten (Pumpen, Durchflussmesser, Ventile etc.) wurde durch einen Brand im
technischen Labor des Institutes fiir Thermodynamik und Energietechnik E 302
verzogert. Dieser Vorfall fand Ende Janner 2014 statt. Aufgrund der dabei zerstorten
Gerate und den damit verbundenen MalBnahmen, konnte ein Teil der angestrebten
Arbeit (Inbetriebnahme des Prifstandes und etwaige Vorversuche) in dieser
wissenschaftlichen Arbeit nicht behandelt werden. Neben der Auslegung und der
Konstruktion wurde mit dem Niedertemperaturhydrid Hydralloy C5 versucht, geeignete
Pellets fiir den Priifstand herzustellen. Die dafiir notwendige Mahlung des Hydralloy C5
erwies sich aufgrund der reaktiven Verbindung als aufwendig und bedarf sicherlich noch
einiger Verbesserungen im Bezug auf Oxidation der Legierung beziiglich Mahlung und
Mabhlgrad. Die Verpressung der anschlieend erzeugten Mischungen aus Hydralloy und
ENG konnte jedoch problemlos durchgefiihrt werden. Der Graphitanteil bei diesen
Mischungen lag bei 5 Gew %; 12,5 Gew % und 25 Gew %. Die, bei der Mahlung und
Pressung erhaltenen Messdaten wurden daraufhin mit Werten aus der Literatur
verglichen. Als Grundlage fiir den Vergleich stellte sich die Arbeit vom Institut fir
Materialforschung der Technischen Universitdt Dresden unter der Leitung von Carsten
Pohlmann und Lars Rontzsch als am besten geeignet heraus. Ein Teil dieses Artikels
behandelt namlich ebenfalls verpresste Pellets mit unterschiedlichen ENG-Anteilen
sowie deren Porositdt und Volumenanteile. Bei dem Vergleich der Werte aus Wien und
denen aus Dresden wurden keine grolleren Abweichungen festgestellt. Dazu méchte ich
jedoch hinzufiigen, dass es sich bei den Daten in dieser Arbeit (Wien) um die erste
Versuchsreihe handelt. Aulerdem sind, wie oben schon angefiihrt Verbesserungen bei

der Herstellung der Pellets méglich.

Beim abschlieBenden Aufbau des Prifstandes wurden Erweiterungen und
Adaptionsmoglichkeiten fur  Durchflussmesser (Wasserstoff) eingeplant. Die

Ergédnzungen inkludierten neben einer Vergrolerung des Rahmens, in Form eines
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9. Zusammenfassung

Standbleches, auch den Aufbau eines Unterstellwagens der einerseits als Stand- und
Liegeflache fir Anlagenteile (Pumpen, Kiihlmittelbehdlter und Gasflaschen) und

andererseits aus Mobilitdtsgriinden konstruiert und gebaut worden ist.

Als Abschluss wurde fir folgende Arbeiten eine ,To-Do“-Liste erstellt, die zum einen
weitere Bestellung von Anlagenteilen und zum anderen die weiterfiihrenden praktischen

Arbeiten an dem Prufstand anleitet.
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A.1 Anlagenschema
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A.2 Inventarliste

Bezeichnung Artikelnr. Firma
Gaskreislauf

Druckschlauch H2 Rinnert
Druckschlauch N2 Rinnert
Sicherheitsventil 33 bar V66-MF-4N Parcom
Sicherheitsventil 55 bar V66-MF-4N Parcom
gerade Rohrverschraubung 8mm auf 8mm DU-8M-S Parcom
T-Verschraubungen 8mm DT-8M-S Parcom
2-Wege Kugelhahn 8mm KHO8L71 Tecalto
3-Wege Kugelhahn 8mm V82-3B-D-8M-S DK-Lok
4-Fachverteiler 8mm DX-8M-S Parcom
2-Wege Kugelhahn 8mm V81A-D-8M-S DK-Lok
Flaschendruckminderer H2 925 Harris
Flaschendruckminderer N2 925 Harris
Druckminderer H2 925 Harris
Tankeinschraubungen 3/8" AG auf Smm GEO8SR3/871 Tecalto
Tankthermoelementeinschraubungen 1/8" 3mm SS-2M0-R-3M  Swagelok
Rohr-Einschraubstutzen (Druckschlauch) 8mm-1/4" RG

Rohr-Einschraubstutzen (Druckschlauch) 8mm-1/4" LG

Rohr-Aufschraubstutzen (Druckminderer) 8Smm-3/8"LG

Kiihlkreislaufe

Wirmetauscher

Wirmetauschereinschraubungen 1/2" AG auf 8mm GEO8SLR1/2CF  Tecalto
Reaktorkithlmanschettenverschraubungen 3/8" IG auf 8mm GAIOSLR3/8CF Tecalto
Thermoldurchflussmesser VZB-10-ALU BIOTECH
Thermoldurchflussmesser Einschraubungen 3/8" auf 8mm GEOSLR3/8CF  Tecalto
Thermoelemente-T-Stiicke 8mm TOSLCF Tecalto
Thermoelemnteeinschraubungen SS-2MO0-R-3M  Swagelok
Durchflussmesser Wasser FCH-C-Ms-N BIOTECH
Durchflussmesser Wasser Verschraubungen 1/2" 8mm GAI 08 LR 1/2  Tecalto
Wasserpumpe Zuwa Zumpe Sinntec
Wasserpumpe-Verschraubungen 3/4" AG 22mm GAI22LRCF Tecalto
Olpumpe Zuwa Zumpe Sinntec
Thermoelemente 200mm/2mm/3m MT1/S-2200-3.0 Sensorshop24
2 Wege-Hahn 8mm KHO8L Tecalto
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A.3 Datenblatter
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Impellerpumpe Unistar/V 2000-A, 230V,
1400 U/min, 15 L/min

Art.Nr.: ST-11131136322

e Fiir Wasser, Schmutzwasser sowie alle Ole ohne Abriebstoffe
* Medientemperatur: max. 90 Grad

e Motor: 230V, 1400 U/min

e Forderleistung: 15 L/min

e Anschlisse: 3/4 Zoll AuBengewinde

= Ansaughohe max.: 7 m (trocken bis 3 m)

e Druck max.: 3 bar

e Gehause & Deckel: Al Mg Si 1

* Welle: Niro 1.4404

e Impeller & Dichtung: Viton

* ohne Gewindemuffe, Schlauchtiille und Schlauch

Impellerpumpe zur Forderung von schmutzigen und sauberen Flissigkeiten ohne Abrigbstoffe, fiir alle Ole, Kraftstoffe,
Schmutz rund S

Preis:
300,67 EUR, zzgl. 19 % MwSt. zzgl. Versandkosten

Sinntec Schmiersysteme GmbH
Neue Strasse 6

29690 Grethem

Deutschland

Tel: 05164-80 20 50

Fax: 05164-80 20 60
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10. Anhang

1400 U/min, 15 L/min

Preis:

Sinntec Schmiersysteme GmbH
Neue Strasse 6

29690 Grethem

Deutschland

Tel: 05164-80 20 50

Fax: 05164-80 20 60

Impellerpumpe Unistar 2000-A, 230V,

Art.Nr.: ST-11111116322

« fiir Wasser, Schmutzwasser sowie alle Ole ohne Abriebstoffe
+ Medientemperatur: max. 90 Grad

e Motor: 230 V, 1400 U/min

o Fbrderleistung: 15 L/min

e Anschliisse: 3/4 Zoll AuBengewinde

o Ansaughdhe max.: 7 m (trocken bis 3 m)

e Druck max.: 5 bar

e Gehause & Deckel: AIMg Si 1

e Welle: Niro 1.4104

o [mpeller & Dichtung: Perbunan (NBR)

o ohne Gewindemuffe, Schlauchtille und Schlauch

Impellerpumpe fiir alle Ole, Kraftstoffe, Schmutz und S

275,04 EUR, zzgl. 19 % MwSt. zzgl. Versandkosten
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V46A series Hex. Body Needle Valves
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V81 Series Ball Valve
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D-Pro’ Ball Valves V&1 Series
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V82 Series Ball Valves
Pressure Rating up to 3000psig
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D-Pro’ Ball Valves

3-way Switching Valves
Tednical Data for valves with standard PTFE seat
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DIN-Varschraubungen
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DIN-Vorschraubungen (EO)
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10. Anhang

Sensorshop 24 T;m' C€ e

Datenblatt: | vertrichftemperaturecontrol.de

Mantelthermoelement L O771/89655 - 50
MT2IG | MT2/5

Ansrendung

Unser Mantemnemoelemeant MT kst bestens geslgnet or Temperaburmassungen 1 hohe

Temparaturen. Die Mantaihermosiements kinnen In gast3migan sowle In Nlssigen Medien
wernden. Durch den speziellen Irmenalibau snd Maniethermoeismeante Or EinsJtze mit

hahen Dricken und Vibrationen gesignet Das Manizithamoelement Ist legbar und verfigt 0ber elne

sefr schnelle Ansprechzeld Mitiels einer Kliemmyenschraubung kinnen unsens MT verbaut wenden.

Technische Daten
Allgemein:
Themmoslement MICT-HI, Typ K Klasse 1
Isciiert aurfgetaut
Anschiss|stung: Glassaide mit VA-Mania|
Sllikon
Lange Anschiussiaimg an Meier
Elrzstadam: grirwedlE 20,20 | grin + / well - |
Blekitr. Anschisss: Minlalursiecker Typ K Galb
Matenal Finielise: Inconsl 00 -
Elnsautange: 3250 und 3x400mm //
Ubergangshiisa: 100, 150,200,250, 350 und 500 >
Schutzart =1 e e
Temparahrbereich - i
Flhierspitze: =200°C.. +1150°C &
Priffdrck: Prilfung auf Dichfet an der Messsielle bel 40 bar (Hallum)
Ansprechizeit 0,5 ab 3,15
Genaulgket: #- 0,15 Kelvin bel 0°C
MSESSITTM: THE. <1MiA
IsoiationswitersEnd: Themmopaar gegen Maniel bel Raumismperatur und Langan
= im Z00MOm
Anschiss: frede Enden milt Aderendhillisen versehian
Montagehimaeise
Di= Moriage erfolg In der Regel durch eine KIemmarschirauung.
HINWEIS: JI
F

Der Einbau und die Montage darf nur durch eine ausgeblidete Eiskirofachkratt erfolgen. Die Fihier
adrfen nicht In Verbindung mit Gardten verwendet werden, dle bed Mensch, Tier und Sachaniagen
direkt oder Indirekt zu kebens- oder gesuncheltssichemden Malnahmen dienen oder durch deren
Befrieb Gafahr f0r Mensch, Tier und Sachaniagen entstehan kannen.
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Sensorshop 24 T;ml CE€ s ﬂ

B voririchiftemperaturecontrol.de

L O771/B0655 - S0

Momen und Standards

EMV- ENGIT30-1 {2000) Storfeshgkelt
ENGIT30-1 {2000) Stiraussandung

CE-Kpmformnitat: SAE3E/EWG Blektromagnelische Veriraglichkel

Embaulargs
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Gerade Stucke

Tailerr.
o= MO-F=-3M

Beschraibung des Tais:

Redusarvarschraubung, Edelstahl, 2 mm Rohrvarschraubung - 3 mm Rohrstutzen

Produkispezifikationen

gClass [4.1)
aClass (5.0}
Kiirpar-Matarial
Relnigungeprozass
schottausfihrung
UNSPSC [11.0501)
UNSPSC [4.03)
UNSPSC [SWGD1)
Varbindung Groe 1
Verbindung GTogs 2
Varbindung Typ 1
Varhindung Typ 2

0700
F-I-0514

Edetstahl 315

Standardreinigung und Verpackung (SC-10)
¥i2in Shott

A0142615

&1141720

a0141720

2mm

amm

RobrvErschiaubung von Swageioks
Robradapter von Swagelkd

! Dor Kamirginhak muss gane durchgolesen wordoen, um sichareusioben, dass dor Sysiementwickder und dor Benuies nine sichiorn
Sysinmanordnunyg benSoinichiign wanden, um sing sihen,
s ngs i Fusnbkzics zu gissdhiinisan. Do Sysoemoesignar und o B enuinss sind 15 Funkzion, Mabsriabetsplichios, snts i i
Listung sdaten und Bnsazgmnan sows 1l Sn worschifsmiiBige Handhabong, Sen Serksh und dis Wanung wWranbweiics

Procukzsisyahl el Bad der Auswnid von Produiins muss dis

T Achiung: Verwenden Sin niemaks & embinagonen mil Hahniomponenen andener Hersielern, und Laeschen Sie eins HaRmkom pona mss

iegeen Tioihin i nchingsr Hiersindber ais.

o0 50 | A geded:. Cormpmry
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m DIN-Verschraubungen
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10. Anhang

Sicherheitsdatenblatt gema@ verordnung (EG) Hr. 150712006 RER
(geandert durch Verordnung (EU) Nr. 453/2010)

Handelsname: Silil PIOCETS 50 / VE-Nr. 6157, 6158 hiqh Prpcﬁ'nn Imrrnnrpq:ul.uiun
Erstedlt amc 2003 3013 Huber-Version: 1
{xiiitig abr Dezember 3113 Ersetrhe Versio: 12.06.2012

1. Bezeichnung des Stoffs bzw. des Gemischs und des Unternehmens

1.1 Produktidentilkator
stoffname ¢ Handelsname: SIOI P20.275.50 7 VE-NI. 6157, 6158
Bezelchnunoiein) Klassiizierung: Polydimethylsiloxan
EG-NI.—
CAS-Nr:—
REACH-Registrlerungsir.: —
Andere Bazalchnimgen: —

1.2 Relevante dentifizierte verwendungen des Stoffs eder Gemischs und Verwendungen, von denen abgeraten wird
Verwendung des stoffs/des Gemischs
Wamedbertragung.

Verwendungen, von denen abgeraten wird.
Keine bakannt.

1.3 Einzelheiten zum Lieferanten, der das Sicherheltsdatenblatt bereltstelit

Llefarant:
Peter HUBER Kaltemaschinenbau GmibH

StraBerPostfach:
Werner-von-Slemens-Str. 1

Nat.-Kennt/PLEZ/Ort:
DE-77656 Offenburg

Kontaktstelle for technlscha information
Technical Support
Tal.: +49 (0) 781 9603-244
Fa+49 (0] 781457211
Emall: Infoghuber-online.com

1.4 Notrufnummer
Telefion: +43 [0)2751 5240
Telefax +43 (0)2751 5041
Telefon: +49 (00 61 31 1924 0 [GHtnfo Mairz, 24 b In Deutsch und Englisch)

2. Magliche Gefahren
21 Elnstufung des Stoffs oder Gemischs

EInstufung gemdl verordnung (EG) Nr. 1272/2008 [CLP]
Kelne.

Einstufung gemdl Richtlinle 67/54%EWG odar 1999/45/EG
Kelne.

Zusatzliche Himwelse

2.2 Kennzelchnungsalemente

Kennzelchnungselemente nach Verordnung (EG) Nr. 1272/2008 (Stoffe) Richtlinle 1999745 EG (Gemlsche)
Piktogramm ¢ Gefzhrensymbal: Keine.

Signahwort ¢ Gefahrenbezeichnung: Keine.

Gefahrenbestimmends Komponenten fir die Etlkettierung
enthalt:

Seitz: 17
Fater Futaot E3bemraschinantan Gankel . Warner-von-Simans 2. | - TTESE (Meniung - Tol +43 731-9603.0 - wwm - con - ot om
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