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Kurzdarstellung

1
Kurzdarstellung

1.1 Ziele des Vorhabens und Stand der Wissenschaft und
Technik zum Zeitpunkt der Antragstellung

Die Projektreihe HYFAB des Fraunhofer ISE (zusammen mit ZSW) soll fiir die Unterneh-
men der Automobil- und Zulieferindustrie die Know-how-Basis schaffen, um Technolo-
gien zur Brennstoffzellenfertigung und -qualifizierung erforschen und erproben zu kén-
nen. Dabei liegt der Schwerpunkt des Fraunhofer ISE auf den Produktionsaspekten hin-
sichtlich der Membranelektrodeneinheit, wahrend sich das ZSW auf den Stapelprozess
konzentriert. Im Projekt TiKaBe werden fr verschiedene ausgewahlte Beschichtungspro-
zesse Katalysatortinten entwickelt, die hinsichtlich Rheologie, Trocknungsverhalten und
Lagerbestandigkeit fir den jeweiligen Prozess optimiert sind.

Dabei wird das Fraunhofer ISE geeignete Katalysatortinten entwickeln und in eigenen
Laboranlagen testen. Darlber hinaus werden den Industriepartnern Tinten zur Verfi-
gung gestellt, die diese in ihren Anlagen hinsichtlich der Eignung fir industrielle Prozesse
untersuchen.

Folgende, konkrete Projektziele gemaB3 der SMART-Kriterien hat sich das Fraunhofer ISE

in TiKaBe gesetzt:

Ziel Stand der Wissen- | MaBnahmen Zeit-
schaft und Technik punkt
Entwicklung appli- | Keine Korrelation von | Aufbau eines generischen | 2022
kationsspezifischer | Tinteneigenschaft und | Verstandnisses applikations- | ff
Tintenrezepturen Applikationstechnik spezifischer  Tinteneigen-
bekannt oder zugang- | schaften (Viskositat, Benet-
lich zungseigenschaften, ...)
Generisches  Ver- | Keine Korrelation von | Loésemittelanpassung  fir | 2022
standnis von Be- | Tinteneigenschaften verschiedenen marktlbliche | ff
netzungsverhalten | zu Benetzbarkeit auf | Transferfolien
auf Transferfolien | verschiedenen Trans-
ferfolien vorhanden
Generisches  Ver- | Membrandirektdruck | Untersuchung des Benet- | 2023
standnis von Be- | nicht industriell etab- | zungsverhaltens und des | ff
netzungsverhalten | liert, daher wenig bis | Schwellungsverhaltens ver-
auf Membranen kein Know-how schiedener Tinten auf ver-
schiedenen Membranen
Entwicklung lager- | Es existieren keine La- | Variationen der Tintenzu- | 2023
bestandiger Tinten | ger-bestandigen Tin- | sammensetzung unter Be- | ff
ten und es gibt kein | obachtung von Sedimenta-
generisches Know- | tionsverhalten, DLS, und in-
how zum Alterungs- | situ Zellleistung
verhalten von Tinten
unter Lagerung
Entwicklung  von | Generische  Zusam- | Optimierung der Losemittel- | 2023
trocknungsopti- menhdnge sind be- | art und des Ldésemittelan- | ff
mierten Tinten kannt (Siedepunkt Lo6- | teils  hinsichtlich  Trock-
semittel, Anteil Lose- | nungsgeschwindigkeit  fir
mittel), aber es existie- | verschiedene Applikations-
ren keine Applikati- | werkzeuge
onsspezifischen Anga-
ben
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1.2 Planung und Ablauf des Vorhabens Kurzdarstellung

Das Projekt gliedert sich in vier Arbeitspakete, welche im Folgenden inhaltlich zusam-
mengefasst sind:
APQ: Konzeption
e  Entwicklung der Laborprozesstechnologien, Laboranalytik und Testumgebun-
gen
e Identifikation der Key Performance Indicators fur Katalysatortinten, Material-
und Komponentenauswahl flr die Katalysatortinten und Brennstoffzellen-
CCMs
AP1: Tintenentwicklung
e Evaluierung von verschiedenen Mischsystemen
Qualitatssicherung und Analytik fir die entscheidenden Qualitatsparameter der
Katalysatortinten wie Viskositat, Oberflachenspannung, Suspensionsstabilitat
an Luft und bei Lagerung fur die unterschiedlichen Katalysatortinten
e Entwicklung von Katalysatortinten fir Siebdruck, Schlitzduse, Flexodruck, Gra-
vurdruck und Inkjet
AP2: Evaluierung von Tinten in Beschichtungs- und Trocknungsprozessen
e Qualitatssicherung und Analytik fir die entscheidenden Qualitatsparameter der
Katalysatorschicht wie Hohe, Platinbeladung, Homogenitat, Porositat
e Evaluierung von Katalysatortinten in Beschichtungsprozessen fur Siebdruck,
Schlitzdlse, Flexodruck, Gravurdruck und Inkjet
e Evaluierung von Katalysatortinten in Trocknungsprozessen
AP3: Charakterisierung
e MEA-Herstellung: Decal-Transfer, Zuschnitt, Laminieren, GDL-Applikation
e In-Situ Charakterisierung von MEAs in Laboreinzelzellen
Das Fraunhofer ISE war hierbei AP-Verantwortlicher fir alle Arbeitspakete und deren
Unterpunkte, bis auf AP1.7 ,Tintenentwicklung: GroBskalige Tintenentwicklung” (AP-
Verantwortlich: IFA), sowie AP1.8 ,Tintenentwicklung: Vortest Skalierbarkeit” und
AP2.7 ,Beschichtungsprozesse: Validierung der Tinten im TechnikumsmaBstab” (AP-Ver-
antwortlich: Coatema).

1.3 Zusammenarbeit mit anderen Stellen

Die Zusammenarbeit mit den Projektpartnern fand gréBtenteils im Rahmen von Informa-
tionsaustausch mittels E-Mail und Telefonaten, regelmaBigen und nach Bedarf geplanten
Online-Meetings, sowie Prasenzmeetings statt.

Mit dem Projektpartner Coatema wurden auBerdem im Rahmen der Arbeitspakete
AP1.8 und AP2.7 gemeinsame Beschichtungsversuche im Technikum von Coatema
durchgeflhrt. Hierzu wurden vonseiten des ISE die Tinten bereitgestellt, sowie durch ISE-
Mitarbeitende vor Ort die Versuchsleitung, Dokumentation und spatere Auswertung
Ubernommen, wahrend von Coatema die Maschinen, sowie Mitarbeitende fiir deren Be-
dienung bereitgestellt wurden. Der letzte Beschichtungsversuch wurde von Coatema
selbststandig durchgefihrt.

Fir den Projektpartner IFA wurden am Fraunhofer ISE mehrere Experimente zur Auswahl
der richtigen Materialien fir die von IFA entwickelte Mischanlage (AP1.7) durchgefihrt.
Hierflr wurden von IFA Teststlicke solcher Materialien zur Verfligung gestellt und diese
am ISE auf chemische Bestandigkeit gegen die Katalysatortinten, sowie auf Eigenschaf-
ten wie FlieBverhalten der Tinten auf deren Oberflache oder Reinigungsaufwand unter-
sucht.

In den folgenden Kapiteln werden die wesentlichen Ergebnisse fir jedes Arbeitspaket
zusammengefasst.

Fraunhofer Abschlussbericht TiKaBe — Ein HyFab-Projekt 5136
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APO Konzeption

2
APO Konzeption

2.1 APO.1 Testumgebung und Analytik

Fir eine Pilot-Mischanlage wurde ein umfassendes Leistungsverzeichnis erstellt, in dem
die Spezifikationen fir das Tankvolumen, die Misch- und Dispergiereinheiten, die Pas-
tenanalyse, die Beflllung und die Entnahmeprozesse aufgefiihrt sind. Weiterhin wurde
ein Anlagenkonzept flr die Prozessentwicklung erarbeitet, welches sich an der ATEX-
Richtlinie orientiert und Aspekte wie das Einfillen von Rohstoffen, das Mischen und die
Pastenentnahme umfasst. Es wurden Reinigungskonzepte erarbeitet und umgesetzt, die
den flexiblen Austausch von kontaminierten Bauteilen und den Einsatz geeigneter Reini-
gungsmittel beinhalten. Viele der einzelnen Module und deren Integration in der Anlage
wurden in enger Kooperation zwischen Fraunhofer ISE und dem Projektpartner IFA de-
tailliert ausgearbeitet. Dazu gehorten u.A. mehrere Materialtests, bei welchen von IFA
bereitgestellte Proben am Fraunhofer ISE auf chemische und mechanische Bestandigkeit,
sowie , Reinigbarkeit” untersucht wurden, um einen optimierten und langlebigen Be-
trieb der Anlage zu gewahrleisten. SchlieBlich wurde der Auftrag fir die Pilot-Mischan-
lage vom Fraunhofer ISE erfolgreich an IFA vergeben.

2.2 AP0.2 Identifikation von Prozessparametern

Im Projektzeitraum wurden verschiedene Methoden zur Dispergierung von Tinten unter-
sucht, um die optimalen Parameter fir die Herstellung von Katalysatorschichten in PEM-
Brennstoffzellen zu ermitteln. Es wurde eine umfassende Literaturrecherche zu unter-
schiedlichen Mischmethoden durchgefihrt. Die fir den Mischprozess verwendeten Pa-
rameter haben einen Einfluss darauf, wie sich die Tintenkomponenten und Pt/C-Agglo-
merate in der Katalysatorschicht (CL) verteilen. Wenn das lonomer ungleichmaBig verteilt
ist, kann dies zu Spannungen auf der Membran und zur Bildung von Rissen in der CL
fihren, wodurch maglicherweise die Lebensdauer und Leistungsdichte der PEMFC ver-
ringert werden. In Abb. 2.1 ist eine Ubersicht zu unterschiedlichen Dispergiermethoden
dargestellt.

Dispergierverfahren Abb. 2.1
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Daruber hinaus ist die Untersuchung der Dispergierung fur Inkjet-Tinten von entschei-
dender Bedeutung, um sicherzustellen, dass die PartikelgréBenverteilung den Anforde-
rungen entspricht und dass ein Verstopfen der Druckkopfdisen vermieden wird. Das Ziel
dieser Untersuchung ist es, die PartikelgréBe in der Tinte auf weniger als 5 um (10 % des
Dusendurchmessers) zu minimieren. Um dieses Ziel zu erreichen, werden Katalysatortin-
ten mit einem Feststoffgehalt von 3 Gewichtsprozent (Gew.-%) verschiedenen Disper-
gierverfahren unterzogen und anschlieBend ihre PartikelgroBenverteilung analysiert.
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AP1 Tintenentwicklung

AP1 Tintenentwicklung

Die Entwicklung von Tinten in AP1 ist in der Realitat sehr eng verknlpft mit dem Einsatz
der jeweiligen Beschichtungstechnologien, an welche diese Tinten angepasst sind. Daher
liegt der Fokus von AP1 auf der Charakterisierung der Tinten und AP2 auf der Charakte-
risierung der resultierenden Mikrostruktur der Katalysatorschichten in Zusammenhang
mit den Prozessparametern der Beschichtung.

Katalysatorpulver Losungsmittel

B Katalysatoraktivitat

W GroBe und Abstand
der Katalysator-
teilchen

W Typ des
Kohlenstofftragers

| Spezifische
Oberflache des
Kohlenstofftragers

B Elektrische
Leitfahigkeitdes
Kohlenstofftragers

A

S— |

B |onen-Austausch-
kapazitat

B PFAS/PFAS-frei

W Art der
Seitenketten

B Dispersions-

medium
IFreate
o Hydrophobe
| Hauptkette
CF,
CF —CF,
5
|
CF, Hydrophile
CF, Seitenkette
SO;H | €—

B Dielectrische
Konstante

W Oberflachens
pannung

B Siedepunkt
B Dampfdruck
W Viskositat

Entwicklung einer
homogenen Bindung von:

B Partikel-lonomer
B Partikel-Losungsmittel
B onomer-Losungsmittel

Kann beeinflussen:

B AgglomeratgréBen

W Rissblidung in der CL

B |angzeitstabilitdt der Tinte
B Sedimentationsverhalten
W Rheologie Ultraschall -

Kugelmihle Sonotrode

Mischen und Dispergiere Katalysatortinte

B Rheologie (Viskositat,
Thixotropie)

B PartikelgroBenverteilung
B Zetapotential
B Oberflachenspannung
B Sedimentation

B agerung: Langzeit -
stabilitat

B |onomer zu Kohlenstoff

Anpassung an den
Beschichtungsprozess durch
Anderung des Verhaltnisses
zwischen Kohlenstoff und
Losungsmittel (Feststoff-
gehalt) oder Lésungsmittelart

Leistungsbezogene Verhéltnisse:
B Katalysator zu Kohlenstoff

3.1

[1] https:/Amvww fuelcellstore.com@latinumcarbon

[2] Du et al. International Journal of Hydrogen Energy 2020, 45 (53), 294329441

AP1.1 Mischsysteme

Abb. 3.1: Uber-
sicht zu den Be-
standteilen ei-
ner Katalysator-
tinte sowie de-
ren wichtigster
Eigenschaften,
Einfluss der
Mischmethode
und die resultie-
rende Mikro-
struktur.

Wie bereits in Abschnitt 2.2 beschrieben, wurden im Projektzeitraum sowohl eine um-
fassende Literaturrecherche zu verschiedenen Dispergiermethoden, sowie mehrere ei-
gene Dispergierstudien durchgefihrt. Die hierflr verwendeten Gerate waren bereits in
der schematischen Ubersicht in Abb. 2.1 mit einem roten Kasten hervorgehoben und
sind in Abb. 3.2 als Fotos aus dem HyFab-Labor des ISE gezeigt. Da die Dispergierstudie
mit Tintenrezepten flr den Siebdruckprozess durchgefihrt wurde, sind die Ergebnisse
nachfolgend in AP1.3 zusammengefasst.
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AP1 Tintenentwicklung

Abb. 3.2

(a) Ultraschall-
Sonotrode,

(b) Ultraschall-
Bad,

(c) Kugelmiihle,
(d) Speedmixer.
(e) Rotor-Stator-
Mischer mit
zwei verschiede-
nen Misch-Stato-
ren: Locher (f)
und Schlitze (g)

3.2 AP1.2 Qualitatssicherung

In diesem Arbeitspaket werden verschiedene Charakterisierungsmethoden angewendet,
um die rheologischen Eigenschaften der Tinten, sowie die Qualitdt der Dispergierpro-
zesse quantifizieren zu kénnen. Die Rheologiemessungen wurden mit einem Rotations-
rheometer durchgefiihrt, wahrend zur Bestimmung von PartikelgréBenverteilungen zwei
Gerate mit unterschiedlichen Messprinzipien, dynamische Lichtstreuung und Laserbeu-
gung, zum Einsatz kamen. Abb. 3.3 zeigt eine Ubersicht der in diesem Projekt verwen-
deten Messgeréate fur die Charakterisierung von Tinteneigenschaften, sowie beispielhafte
Messresultate.

Fraunhofer
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FlieBverhalten PartikelgroBen- Sedimentation penetzungs, Abb. 3.3: AP1 Tintenentwicklung
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3.3 AP1.3 Siebdruck

Die erste Dispergierstudie im Rahmen des TiKaBe-Projektes wurde fir Tinten passend
zum am Fraunhofer ISE etablierten Basisprozess (Flachbettsiebdruck) durchgefihrt, ist
jedoch ebenso relevant flr Flexo- und Gravurdruck. Es wurden hierzu besonders die Dis-
pergierung mit einer Dualen asymmetrischen Zentrifuge (im weiteren Verlauf des Be-
richts ,, Speedmixing” (SM) genannt) und Rotor-Stator-Mischen untersucht, mit dem Ziel,
die optimale Methode und die optimalen Parameter flr die Herstellung von Siebdruck-
Katalysatortinten mit moglichst wenig Agglomeraten zu ermitteln. Um die Mischme-
thode fur Katalysatortinten zu entwickeln und zu optimieren, wurden zwei Schwer-
punkte gewahlt: Dispergiervariation und Dosierungsvariation des Pulvers. Es
wurde ein umfassender Experimentplan zur Untersuchung dieser Variationen ausgear-
beitet und umgesetzt.

Variation der Dispergierverfahren

Ausgehend von der vorhergegangenen Literatur-Recherche wurde fir die hochviskosen
Siebdruck-Pasten ein Rotor-Stator-Mischer als eine Dispergiermethode gewahlt. Abb. 3.2
(e) zeigt unseren Aufbau, der zwei verschiedene Statoren umfasst: einen Stator mit run-
den (f) und mit quadratischen (g) Offnungen. Es wurden PartikelgroBenmessungen
durchgeflihrt, um die PartikelgréBenverteilung in den Pasten zu analysieren, die mit ei-
nem Rotor-Stator-Mischer mit Lochern und Schlitzen (quadratische Statoren) dispergiert
wurden.

Die Ergebnisse (Abb. 3.4) zeigen, dass die PartikelgroBe der mit dem Loch-Stator ge-
mischten Tinte im Vergleich zum Schlitz-Stator tendenziell kleiner ist. AuBerdem wies die
GroBenverteilung der mit dem Loch-Stator gemischten Tinte héhere Maxima bei kleine-
ren PartikelgroBen auf. Um die Tinten weiter zu analysieren, wurde ein Anton-Paar-Rhe-
ometer verwendet. Abb. 3.5 zeigt die Viskositatskurven der Tinten, die mit einem Rotor-
Stator-Mischer mit Lochern (schwarze Symbole) und Schlitzen (rote Symbole) gemischt
wurden. Bemerkenswert ist, dass die Viskositat der mit dem Schlitz-Stator gemischten
Tinte etwas hoher war, was darauf schlieBen lasst, dass die Agglomerate kleiner und
gleichmaBiger verteilt waren. Folglich waren weniger Losungsmittel frei verfligbar, was
zu einer hoheren Viskositat fuhrte.

Fraunhofer Abschlussbericht TiKaBe — Ein HyFab-Projekt 91|36
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AP1 Tintenentwicklung
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Abb. 3.4
PartikelgréBenverteilung in den
mit Rotor-Stator-Mischern dis-
pergierten Pasten unter Verwen-
dung von Loch- (schwarze Sym-
bole) und Schlitz- (quadratische
Symbole) Statoren (rote Sym-
bole).

Abb. 3.5

Viskositatskurven von Tin-
ten/Pasten, die mit einem Rotor-
Stator-Mischer mit Léchern
(schwarze Symbole) und Schlit-
zen (rote Symbole) gemischt
wurden.

Zur Entfernung der wahrend der Rotor-Stator-Mischung eingebrachten Luftblasen, sowie
zur weiteren Dispergierung der Paste, wurde die Tinte anschlieBend einem Speedmix-
Schritt unterzogen, das visuelle Ergebnis ist in Abb. 3.6 gezeigt. Nach der einminUtigen
Durchmischung wurden eine PartikelgroBenanalyse und eine Viskositatsmessung der
Tinte durchgefihrt. Die Ergebnisse zeigten, dass das einminitige Speedmixen erfolgreich
Agglomerate mit einer GroBe von mehr als 10 pm aufloste (siehe Abb. 3.7) und die
Viskositat der Tinte leicht erhohte (siehe Abb. 3.8). Diese Ergebnisse unterstreichen die
Wirksamkeit des Speedmixers bei der Herstellung von Katalysatortinten.

Abb. 3.6 Tinte vor und nach
dem Speed-mixing
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Abb. 3.7
PartikelgréBenverteilung in den
S ".‘ 7 mit dem Rotor-Stator-Mischer mit
—+— ohne Speedmixer 1 Schlitzen dispergierten Pasten
41 ‘ 4 (schwarze Symbole). Weiteres Mi-
9 schen mit einem Schnellmischer
S3r - (rote Symbole).
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Variation der Dosierung von Pt/C-Pulver

Die Dosierung des Pt/C-Pulvers und die Benetzungsphase des Pulvers sind entscheidende
Faktoren, die die Bildung von Agglomeraten beeinflussen kdnnen und bisher in der Lite-
ratur kaum erwahnt werden. Es wurde die Menge des Pt/C-Pulvers, welcher der lono-
mer/Losungsmittel-Lésung pro Minute zugesetzt wird, variiert, um den Einfluss der Do-
sierung auf die GleichmaBigkeit der endgultigen Paste zu untersuchen. Wahrend der
Zugabe des Pulvers wird die Tinte magnetisch gerlhrt, um eine bessere Verteilung der
Nanopartikel in der lonomer/Losungsmittel-Dispersion zu erreichen. Dieses Vorgehen
kann entweder manuell mittels eines Messloffels durchgefihrt werden oder (meist fir
groBere Tintenvolumina) durch eine automatisierte Dosiereinheit (siehe Abb. 3.9)

AP1 Tintenentwicklung
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AP1 Tintenentwicklung

In dieser Studie wurden Pasten mit Zugabe von Pt/C-Pulver in drei verschiedenen Dosier-
raten hergestellt. Es konnte hierbei ein klarer Trend zu kleineren PartikelgréBen mit ab-
nehmender Dosierrate (Volumen des pro Dosierschritt zugeflihrten Materials) beobach-
tet werden — besonders signifikant zeigt sich dieser Einfluss bei PartikelgroBen tber 10
um. Es wurde ebenfalls festgestellt, dass die Dosierrate die Viskositat der Paste beein-

flusst (Abb. 3.11).
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Abb. 3.9 Pulverdosie-
rung mittels Pinch-
Loffel (a) und auto-
matischer Dosierung

(b)

Abb. 3.10

PartikelgroBenverteilung in den Pasten,
die mit verschiedenen Dosierraten her-
gestellt wurden. ,,Schnell” bedeutet ein
groBes Pulver-Volumen pro Dosier-
schritt, ,langsam” ein kleines Volumen.
Die Anzahl von Dosierschritten pro Mi-
nute bleibt unveréndert.

Abb. 3.11

Viskositatskurven der Pasten, die mit ei-
nem schneller mittlerer und langsamer
Pulverzugabe dosiert wurden.

Fraunhofer

Abschlussbericht
FKZ: 03B11028A

TiKaBe — Ein HyFab-Projekt

1236



Die Oberflache der mit diesen Tinten gedruckten Katalysatorschichten ist in Abschnitt
4.1 dargestellt und wurde mittels optischer Analyse auf Agglomerate untersucht. Wei-
tere Ergebnisse folgen in den jeweiligen Arbeitspaketen.

3.4 AP1.4 Schlitzduse

Fir die Entwicklung von Slot-Die-Tinten wurde eine umfassende Literaturrecherche
durchgeflihrt, um geeignete Losungsmittelsysteme fir diese Beschichtungstechnologie
zu identifizieren. Darlber hinaus wurde eine Dispergierstudie durchgefihrt, um den op-
timalen Dispergierprozess zu finden, der zu einer minimalen Anzahl und GréBe von Ag-
glomeraten flhrt:

Hierflr wurden zwei bereits vom Siebdruck und Inkjet bewahrte Dispergierverfahren aus-
gewahlt: der Speedmixer und die Ultraschall-Sonotrode. Da die rheologischen Eigen-
schaften von Schlitzdlsen-Tinten je nach Feststoffanteil, bzw. ,Carbon-to-Solvent-Ra-
tio” (C/S) stark schwanken kénnen, wurde im Projektzeitraum eine umfassende Studie
durchgeflhrt, welche die Effektivitat der beiden Dispergierverfahren in Abhdngigkeit des
C/S-Verhaltnisses der Tinten untersucht.

Hierzu wurden Tinten mit sechs verschiedenen C/S-Verhaltnissen jeweils drei unter-
schiedlichen Dispergier-Protokollen unterzogen: 30 min. Speedmixen, sowie 30 und 60
min. Dispergierung im Ultraschallbad, beide gefolgt von 5 min Speedmixen zur Entfer-
nung der Luftblasen. Die Ergebnisse dieser Studie, quantifiziert durch Rheologiemessun-
gen, sind in Abb. 3.12 dargestellt.

Abb. 3.12 Visko-
sitatskurven der

AP1 Tintenentwicklung
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AP1 Tintenentwicklung

Generell kann davon ausgegangen werden, dass eine hohere Viskositat ein Anzeichen
flr eine bessere Dispergierqualitat (also ein Trend zu kleineren PartikelgréBen) ist, da in
einem System mit mehr und daftr kleineren Partikeln weniger freies Losemittel vorhan-
den ist als in einem System mit weniger und dafir gréBeren Partikeln, wodurch der FlieB3-
wiederstand erhéht wird. Mit diesem Hintergrund zeigen die Ergebnisse der Dispergier-
studie, dass bei Tinten mit geringen C/S-Verhaltnissen (also geringen Viskositaten) die
Ultraschalldispergierung effektiver bei der Zerkleinerung von Agglomeraten zu sein
scheint als der Speedmixer. Wie man jedoch in Abb. 3.12 e) und f) sehen kann, kehrt
sich dieser Trend bei hoheren C/S-Verhaltnissen um, sodass fur solche Tinten eine Dis-
pergierung mit dem Speedmixer zur effektiveren Methode wird.

Es ist also festzuhalten, dass der Feststoffanteil, bzw. die Viskositat der Tinten bestimmt,
welches Dispergierverfahren zum Einsatz kommen sollte.

3.5 AP1.5 Flexodruck und Gravurdruck

Da sowohl Flexodruck als auch Gravurdruck ahnliche Anforderungen an Tinten haben
wie der Siebdruck (sowohl bezlglich der Viskositat, als auch der Vermeidung des An-
trocknens durch den Einsatz von hochsiedenden Losemitteln), wurden flr beide Verfah-
ren eine fir den Siebdruck entwickelte Tintenrezeptur verwendet. Aufgrund der Priori-
sierung von Siebdruck- und Schlitzdisenprozessen wurde diese Rezeptur im Projektzeit-
raum nicht weiter fir den Walzendruck optimiert, zumal sie wahrend der durchgefihr-
ten Druckversuche auch eine ausreichende Eignung flr diese Prozesse vorzeigen konnte.

3.6 AP1.6 Inkjet

Die in fUr Inkjet untersuchten Dispergiermethoden waren Speedmixing, die Kugelmihle,
Ultraschall-Sonotrode und Ultraschallbad (siehe Abb. 3.2). Das Ziel dieser Studie war, das
optimale Verfahren und die optimalen Parameter flr die Herstellung von Inkjet-Kataly-
satortinten mit einer AgglomeratgréBe von weniger als 5 pm (10% des Disendurchmes-
sers) zu ermitteln. Dieser Grenzwert ist deswegen kritisch, da bei groBeren Agglomeraten
eine Verstopfung und damit der Ausfall der Inkjet-Disen immer wahrscheinlicher wird.
Bei der Entwicklung und Optimierung der Mischmethode fiir diese Katalysatortinten
wurde der Schwerpunkt auf die Dispersionsvariation gelegt. Die in Abschnitt 3.3 erlang-
ten Erkenntnisse zur optimalen Dosierung des Katalysatormaterials wurden in dieser Stu-
die bertcksichtigt und weiterhin umgesetzt.

Eine vergleichende Analyse der verschiedenen Dispergiermethoden zeigt, dass mit der
Ultraschall-Sonotrode die kleinsten PartikelgroBen fiir die verwendeten Inkjet-Tinten er-
reicht werden. Die mit der KugelmuUhle dispergierten Tinten weisen eine vergleichbare
Dispergierqualitat auf. Abb. 3.13 zeigt die xe-Werte der verglichenen Dispergierverfah-
ren. Der Xqo-Wert in der PartikelgréBenverteilung zeigt hierbei an, dass 90% der Partikel
in der Tinte eine GroBe kleiner als diesen Wert haben. Fir jede Dispergiermethode ist der
kleinste gemessene xq0-Wert und damit die beste Dispergierqualitat angegeben.
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! I ! I Abb. 3.13 x90-Werte der besten Betriebspa-
o | rameter fiir jede Dispersionsmethode. Ver-
glichen werden die x90-Werte eines
Schnellmischers, einer Kugelmiihle, eines
Sonciators und eines Ultraschallbads.

AP1 Tintenentwicklung
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Die PartikelgréBenverteilung der gezeigten Katalysatortinten wurde mit Hilfe von Laser-
beugungs-PartikelgroBenanalyse ermittelt.

Die verwendete Tintenrezeptur wurde so gewahlt, dass sie mit dem Inkjet-Verfahren
kompatibel ist, und wurde nicht verandert. Die Oberflache der gedruckten Katalysator-
schichten ist in 4.5 dargestellt und wurde mittels optischer Analyse auf Risse und Defekte
untersucht. Dartber hinaus wurde die Platinbeladung der mittels Inkjet hergestellten Ka-
talysatorschichten mittels uXRF gemessen.

3.7 AP1.7 GroBskalige Tintenentwicklung

FUr weitere Details zu diesem Arbeitspaket wird auf den Projektbericht des Projektpart-
ners IFA verwiesen.

Um die in der von IFA bestellten Mischanlage verwendeten Misch-/Dispergiermethoden
(Dissolverscheibe zur Vordispergierung und Ultraschall-Sonotrode fir die Zerkleinerung
von Agglomeraten) fir gréBere Tintenvolumina zu testen, wurde zu Anfang des Projek-
tes am Fraunhofer ISE ein Batch von Dummytinte fir die SchlitzdUsenbeschichtung mit
200 mL hergestellt. Das Dispergierergebnis war hierbei vergleichbar mit den Referenztin-
ten, welche in unseren Laborublichen 15-30 mL-Batches hergestellt wurden.

Bei der Erstinbetriebnahme der Pilotmischanlage (gezeigt in Abb. 3.14) beim Projekt-
partner IFA wurden zwei weitere Batches Dummytinte mit jeweils 4 L produziert. Da bei
der Produktion des ersten Batchs die Prozessparameter noch nicht optimiert waren, war
das Dispergierergebnis noch nicht zufriedenstellend — das zweite Batch konnte aber be-
reits die Qualitat der im Labor produzierten Tinte erreichen. In Abb. 3.15 sind die Visko-
sitatskurven der beiden einzelnen Batches, sowie deren Kombination (50:50) gezeigt.
Obwohl die Rheologie nicht ausschlieBlich von der Dispergierqualitat abhangt, liefert sie
dennoch verwertbare Informationen zur Qualitatssicherung und erlaubt besonders bei
Tinten mit identischer Formulierung auch Aussagen zur Dispergierung. In diesem Fall
zeichnet sich die Tinte aus dem ersten Batch durch ihre besonders geringe Viskositat aus
— dies kann ein Indiz dafir sein, dass der Feststoffanteil (Ruf3 / carbon black) in wenigen
groBen Agglomeraten vorliegt, wodurch die Viskositdt der Tinte hauptsachlich durch das
Tragermedium/Losemittelsystem bestimmt wird. Bei zunehmender Dispergierqualitat
werden die Agglomerate kleiner und liegen besser verteilt im Tragermedium vor,
wodurch mehr Lésemittel durch den Feststoff gebunden wird und damit die Viskositat
steigt. Die gezeigten Kurven deuten also darauf hin, dass das zweite Batch, sowie die
gemischte Tinte nach der Redispergierung, bereits mit der im Labor produzierten Refe-
renz-Tinte vergleichbar ist.
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3.8 AP1.8 Vortest Skalierbarkeit

FUr dieses Arbeitspaket wird auf den Projektbericht des Projektpartners Coatema verwie-
sen. Im Projektzeitraum wurden bereits mehrere Produktionen von gréBeren Tintenvolu-
mina auch am Fraunhofer ISE durchgefihrt — u.A. flr die in Abschnitt 4.7 beschriebenen
Versuche im Technikum von Coatema, woflr automatische Dosierung, sowie ein neu
beschaffter groBer Speedmixer mit einer Maximal-Kapazitat von 500 mL Tinte eingesetzt
wurden. Fir den zweiten groBtechnischen Beschichtungsversuch im Technikum von
Coatema wurden 200 mL Platintinte und 500 mL Dummytinte mit demselben Verfahren

hergestellt.

Abb. 3.14

Gemeinsam mit dem
Projektpartner IFA ent-
wickelte und von IFA
konstruierte Pilot-
Mischanlage. Zu sehen
sind links das Glove-
box-System fiir die Do-
sierung der Kompo-
nenten, mittig/unten
der Mischkessel und
rechts der Schalt-
schrank mit dem Be-
dienfeld.

Abb. 3.15
Rheologie-Messungen
der in der neuen Pilot-
Mischanlage produzier-
ten Dummytinten,
sowie einer im Labor
produzierten Referenz-
tinte
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FUr einen dritten und letzten Beschichtungsversuch beim Projektpartner Coatema kam

. . . . . A . AP1 Tintenentwicklung
die im vorherigen Abschnitt beschriebene Dummy-Tinte zum Einsatz, welche bei der In-

betriebnahme der Pilot-Tintenmischanlage im Hause IFA produziert und nach einer Qua-
litatskontrolle im Hause Coatema noch einmal am ISE redispergiert wurde. Die Tinte
konnte anschlieBend erfolgreich in einem R2R-Beschichtungsversuch eingesetzt werden.
Mehr zu dieser Produktion in Abschnitt 4.7 und dem Projektbericht von Coatema.
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4
AP2 Evaluierung von Tinten in Beschichtungs- und Trock-
nungsprozessen

4.1  AP2.1 Qualitatssicherung Katalysatorschicht

In diesem Arbeitspaket wurden mehrere ex-situ-Charakterisierungen zur Analyse von De-
fekten und AgglomeratgréoBen durchgeflihrt. Eine dieser Methoden besteht darin, mit
einer Kamera hochauflésende Bilder von Katalysatorschichten unter den gleichen Be-
leuchtungsbedingungen aufzunehmen. Diese Bilder werden mit einem Bildverarbei-
tungsprogramm analysiert, um ein detaillierteres Verstandnis der Agglomerate und De-
fekte zu erhalten.

Abb. 4.1 zeigt unseren Bildgebungsaufbau, Fotobox genannt, und das Bild einer Kataly-
satorschicht (CL), die mit Katalysatorpasten via Siebdruck gedruckt wurde. Es wurde fest-
gestellt, dass die Dosierungsgeschwindigkeit deutlichen Einfluss auf die Agglomeratgré-
Ben hat. Ebenfalls kann das Verfahren der optischen Bildgebung fir diese Zwecke sehr
gut eingesetzt werden.

Abb. 4.1 Opti-
sche Analyse
mittels Fotobox

Langsame Zugabe von Pulver '

und daraus re-
sultierende Bil-
der von Kataly-
satorschichten,
hergestellt mit
= verschiedenen
| Dosierungen der
= Pulverzugabe

Schnelle Zugabe von Pulver - ok

Des Weiteren koénnen die Agglomerate nach dem Transfer deutlichen Einfluss auf die
Schichtdicke im Querschnitt der CCM haben. Dafur wurden Katalysatorschichten mit ei-
ner unzureichend gemischten Katalysatortinte hergestellt und versucht, durch REM-Auf-
nahmen Einblicke in die Agglomerate zu gewinnen. Im Allgemeinen kann die REM-Bild-
gebung wertvolle Einblicke in die Morphologie und Zusammensetzung von Katalysator-
schichten liefern, wie z.B. die GroéBe, Form und Verteilung von Agglomeraten sowie das
Vorhandensein von lonomeren und anderen Materialien.

Helle Flecken in den REM-Bildern (Abb. 4.2) deuten auf eine hohe Dichte an Pt-Partikeln
hin, die lonomere an ihre Oberflache ziehen kénnten. Um ein schlechtes Mischen und
eine Agglomeration der Partikel zu vermeiden, ist es wichtig, die Zubereitung der Kata-
lysatortinte sorgfaltig auszuarbeiten und geeignete Mischtechniken anzuwenden. Dies
kann dazu beitragen, eine einheitlichere und konsistentere Katalysatorschicht zu ge-
wahrleisten, was wiederum die Leistung und Lebensdauer der Brennstoffzelle verbessern
kann.

Die beim Mischprozess verwendeten Parameter wirken sich auf die Verteilung der Tin-
tenkomponenten und Pt/C-Agglomerate in der Katalysatorschicht (CL) aus. Wenn das
lonomer ungleichmaBig verteilt ist und sich die Dreiphasengrenze der Tinte verandert,
kann dies zu Spannungen auf der Membran und zur Bildung von Rissen in der CL fiihren.
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Abb. 4.2 (a) und
(b) REM-Quer-
schnittsbild ei-

‘' ner Pt-verdichte-
‘ ten Stelle inner-
. halb einer Kata-
lysatorschicht.
(c) und (d) zei-

| gen vergroBerte
Ansichten der
verdichteten
Stelle. (e) zeigt
die Struktur der
Katalysator-
schicht im nor-
mal-Zustand (f)
zeigt die ver-
dichtete Struk-
tur innerhalb
des Agglome-
rats.

Neben Fotobox-Bildern und REM-Aufnahmen ist besonders fir die Schlitzdisenbeschich-
tung die Methode der Mikro-Réntgenfluoreszenz (uXRF) interessant. Diese Methode er-
laubt nicht nur die Bestimmung der Flachenbeladung (in mg Platin pro cm2) als Durch-
schnitt Uber eine gesamte Schicht (wie es bei der gravimetrischen Beladungsmessung der
Fall ist), sondern gibt die Flachenbeladung als hochauflésende Heatmap aus. Mit dieser
Messung kann daher die genaue Beladung einer aktiven Flache ermittelt werden, bevor
diese aus der groBeren Katalysatorschicht ausgeschnitten und z.B. zur in-situ-Charakte-
risierung weiterverarbeitet wird. Zusatzlich erlaubt die bildliche Darstellung der Bela-
dungsverteilung in Kombination mit dem Fotobox-Bild der jeweiligen Katalysatorschicht
umfassende Aussagen zur Homogenitat der Beschichtung, siehe Abb. 4.3.

Abb. 4.3
Fotobox- und
UXRF-Aufnahme
einer mittels
Schlitzdiisenbe-
schichtung her-
gestellten Kata-
lysatorschicht
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AP2 Evaluierung von Tinten in
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Trocknungsprozessen

: 062 Pt Beladung:
S T 0.0634 +
104 138 173 0.0063
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AP2 Evaluierung von Tinten in
Beschichtungs- und
Trocknungsprozessen

4.2 AP2.2 Prozessentwicklung Schlitzduse

Mit Hilfe der Multifunktionsanlage ,Easycoater EC80" (Coatema Coating Machinery
GmbH, siehe Abb. 4.4) konnten im Projektzeitraum eine Vielzahl von Druckversuchen
mit unterschiedlichen Tinten durchgefihrt werden. Die aktuell am Fraunhofer ISE ver-
flgbaren und zum EC80 kompatiblen Schlitzdlsen sind in Tab. 1 aufgelistet.

Hersteller Maximale Effektive Totvolumen
Beschichtungs- Beschichtungs-
breite breite (Shims)

InfinityPV 50 mm 40 mm 2,1 mL
FOM 50 mm 40 mm 1,0 mL

JB-Instruments 55 mm 50/55 mm <1,0mL
Coatema 210 mm 150 mm 24 mL

Tab. 1 Auflistung der fiir den EC80 verfiigbaren Schlitzdiisen

Abb. 4.4 Multi-
funktionale Be-
schichtungs- und
Trocknungs-an-
lage ,EC80” vom
Hersteller
Coatema
Coating Machi-
nery GmbH

Bei der Entwicklung eines Standardprozesses fir diese Beschichtungstechnologie sind
eine Vielzahl von Parametern von Bedeutung und mussen in nachfolgenden Experimen-
ten evaluiert werden. Bezlglich des Aufbaus sind diese u.A. die Dicke der verbauten
Shims (definiert den Abstand der Schlitzdlsen-Lippen), sowie die Lange des Meniskus-
Guides (wie weit dieser aus der Schlitzdise herausragt). Bei den Beschichtungsparame-
tern sind besonders der Abstand zwischen Schlitzdiise und Substrat, die Beschichtungs-
geschwindigkeit und der von der Spritze geférderte Volumenstrom relevant. Zusatzlich
gibt es noch Prozessparameter, welche speziell fir den ,Sheet-to-sheet” (S2S) Druck wie
hier im EC80 von Bedeutung sind — wie zum Beispiel eine Vorlaufzeit der Pumpe zur
Ausbildung eines gleichmaBigen Meniskus bevor das Substrat in Bewegung gesetzt wird,
oder ein vorzeitiger Stopp der Pumpe, um einer ungewollt hohen Nassfilmdicke am Ende
des Druckbildes durch Nachlauf von Tinte entgegenzuwirken. Letztere Prozess-parame-
ter sind zwar in groBen industriellen Rolle-zu-Rolle-Anlagen nicht mehr von Belang, je-
doch mussen sie bei Versuchen auf Labor-Skala in Betracht gezogen werden, um einen
homogenen Schichtauftrag zu ermdglichen.

Im Rahmen des Projektzeitraums lag der Schwerpunkt der durchgeflihrten Prozessent-
wicklung auf der reproduzierbaren Realisierung der Ziel-Platinbeladung fur Kathoden
von 0,4 mge/cm?2, wobei ein moglichst defektarmer Prozess angestrebt wurde. Zu diesem
Zweck wurden zahlreiche Tintenvariationen untersucht, um den Feststoffanteil zu maxi-
mieren, ohne das Beschichtungs- und Trocknungsverhalten der Tinten erheblich zu
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beeintrachtigen. Die entsprechenden Beschichtungsversuche wurden mit einer Beschich-
tungsbreite von 50 mm durchgefihrt, da dieses Format fir die in-situ Charakterisierung
geeignet ist und die entsprechenden Schlitzdlsen aufgrund ihrer geringen Totvolumina
und kleinem Materialverbrauch pro Schicht mit Batchvolumen von unter 20 mL bereits

Beschichtungs- und
Trocknungsprozessen

AP2 Evaluierung von Tinten in

aussagekraftige Ergebnisse liefern kénnen.

Neben diesen Versuchen im Labormafstab wurden am EC80 auch Beschichtungen im
Format des sogenannten , Generic Stack” durchgefihrt (sieche Abb. 4.5), eine im Rah-
men des HyFab-Projektverbundes entwickelte, ¢ffentliche Designvorlage eines Brenn-
stoffzellen-Stacks fir Automobil-Anwendungen des ZSW.

Abb. 4.5
Schlitzdiisen-Be-
schichtung mit
150 mm Breite
fir ,Generic
Stack”-Format

Wie bereits erwahnt, ist das Erreichen der Zielbeladung ohne EinbuBen in der Schicht-
qualitat eine Herausforderung fur die Schlitzdisenbeschichtung. Grund hierflr ist, dass
der Auftrag einer zu groBen Nassschichtdicke wahrend der anschlieBenden Trocknung
zu sogenanntem ,, mud-cracking” fihren kann (siehe Abb. 4.6 und Abb. 4.7).

Abb. 4.6 Diinne Schicht ohne
trocknungs-bedingte Rissbildung
(v =0,6 m/min,

Q = 7,5 ml/min, wpt = 0,222
mg/cm?)

Hoherer

Auftrag

Abb. 4.7 Dicke Schicht mit trock-
nungs-bedingter Rissbildung
(v=0,51 m/min,

Q = 7,5 ml/min, wpt = 0,442
mg/cm?)

Im Rahmen des Projektes wurden schlieBlich jeweils eine Anoden- und Kathoden-Tinte
entwickelt, welche die Produktion von Katalysatorschichten mit der gewlinschten Bela-
dung und ohne trocknungsbedingte Defektbildung ermdglicht.
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4.3 AP2.3 Prozessentwicklung Siebdruck

Der Siebdruckprozess kam in diesem Projekt sehr oft zum Einsatz flr Dispergierstudien
und flr die Herstellung der Anoden-Katalysatorschichten. Da die Anoden-Elektrode in
deutlich robuster ist und weniger Optimierung nétig ist, wurde diese Produktion deutlich
hochskaliert. 160 Anoden-Katalysatorschichten wurden innerhalb eines Experiments ge-
druckt mit einer durchschnittlichen Pt-Beladung von 0.045 mg/cm?2 und einer sehr gerin-
gen rel. Standardabweichung von 6,6%. Damit kann gezeigt werden, dass der Flach-
bettsiebdruckprozess hochskaliert werden kann mit ausreichender Reproduzierbarkeit.
Ebenfalls wichtig festzuhalten ist, dass wie bereits in den vorherigen Kapiteln beschrie-
ben, die verschiedenen Mischverfahren einen Einfluss auf die Tintenviskositat zeigten,
bei gleicher Tintenrezeptur. Dies fihre ebenfalls zu Auswirkungen auf die Nassschichtdi-
cke im Siebdruckprozess. Die Pt-Beladung stieg leicht, aber signifikant an, bei geringeren
Viskositaten. Diese Problematik muss in der Wahl der Prozessparameter in Zukunft be-
rucksichtigt werden, um die Pt-Beladung maoglichst genau einstellen zu konnen. Abb.
4.8 zeigt die Prozessabfolge der Herstellung von Katalysatorschichten via Flachbettsieb-
druck in diesem Projekt.

Abb. 4.8
Prozessabfolge Flach-
bettsiebdruck: (A) Vier
Decalfolien auf einem
Druck-Carrier. (B) EKRA
Siebdruck Halbautomat.
(C) Aufbringen der Paste
auf das Sieb. (D) Fluten
des Siebs. (E) Bedruckte
Decalfolien. (F) Getrock-
nete CL. (G) Aufbewah-
rung der CLs

4.4  AP2.4 Prozessentwicklung Flexodruck und Gravurdruck
Flexodruck

Im Projektzeitraum wurde die im EC80 integrierte Flexodruck-Einheit (Abb. 4.9) in Betrieb
genommen und erste Druckversuche damit durchgefiihrt. Mit der in Abb. 4.10 gezeigten
Auslegung der Rasterwalze und des Sleeve-Layouts ist es moglich, innerhalb eines einzi-
gen Drucks eine umfassende Parametervariation durchzufihren.
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Abb. 4.9 Flexodruck-
werk des EC80

AP2 Evaluierung von Tinten in
Beschichtungs- und
Trocknungsprozessen

14 ml/m? 14 ml/m2 30 ml/m? Abb. 4.10 Layout des

_Kreuzdlagonal Hexagonal Hexagonal Sleeves mit Angaben zu

Schopfvolumina der

drei Rasterwalzen-Seg-
100% mente (oben) und

Strukturierung der

Druckflachen (rechts).
90% 100% entspricht einer
glatten Flache, 90% be-
deutet eine Entfernung
von 10% der Flache
durch Laserstrukturie-
rung, usw.

80%

70%

60%

Die Prozessentwicklung fir den Flexodruck beinhaltet wie schon bei der Schlitzdisenbe-
schichtung zwei Bereiche: Das Setup und die in der Maschine einstellbaren Prozess-pa-
rameter. Zum Setup gehoren die Bestimmung der fir das Druckwerk optimalen Tinten-
menge, sowie des Winkels und der Anstellkraft des Rakelmessers an die Rasterwalze, um
eine saubere Abrakelung und stetige Umwalzung der Tinte vor dem Rakelmesser zu ge-
wahrleisten. AuBerdem muss die Walze perfekt parallel zum Tisch und ihr Abstand zum
Substrat so eingestellt werden, dass ein sogenannter ,Kiss-Print” stattfindet. Darunter
versteht sich ein Kontakt der Tinte mit dem Substrat, sodass diese vom Sleeve auf das
Substrat Ubertragen werden kann — gleichzeitig soll der Sleeve selbst das Substrat aber
gerade so nicht berthren, da dieser sonst die bereits Ubertragene Tinte vor sich her dri-
cken und damit zu Defekten im Druckbild fihren wirde.

Zu den einstellbaren Prozessparametern zahlen neben der Druckgeschwindigkeit auch
die Geschwindigkeit und Anzahl von Umdrehungen fir die Einfarbung der Rasterwalze
Uber das Rakelmesser, sowie die Anzahl von anschlieBenden Einfarbungen des Sleeves
durch die Rasterwalze. Die Prozesskette eines solchen Beschichtungsversuchs ist in Abb.
4.11 dargestellt, eine der so produzierten Katalysatorschichten, sowie die zugehdrige
Beladungsverteilung (bestimmt mittels uXRF) sind in Abb. 4.12 zu sehen.
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Tinten-Applizierung und — Abb. 4.11 Ab-
Einfarbung der Rasterwalze o N i lauf eines

Druckprozesses
mit Flexodruck

Evaluierung des Druckbildes
und Anpassen der Druckﬂameter

Druckvorgang

Abb. 4.12 Mit

Flexodruck pro-
014  duzierte Kataly-

satorschicht.
012 Fotobox-Bild
(links) und
UXRF-Auf-
nahme (rechts).
wypt = 0,067
006  mg/cm2.

0.08

Y-Coordinate [-]

0.02

0.00

= 0 7 15 23 31 39
Druckrichtung X-Coordinate [-]

Einer der zentralen Fragen, welche in diesen Versuchen beantwortet werden sollten, war,
ob mit dieser Drucktechnologie Uberhaupt eine ausreichende Beladung fiir eine Anwen-
dung in der Produktion von PEM-Brennstoffzellen erreicht werden kann. Der hierfir ent-
scheidende Faktor ist der Tinten-Ubertrag von der Rasterwalze zum Substrat, welcher
aus den mittels pXRF bestimmten Beladungswerten, sowie dem bekannten Platinanteil
der Paste und dem Schépfvolumen der Rasterwalzen-Segmente berechnet werden kann.
FUr unsere Katalysatorschichten ergaben diese Berechnungen einen durchschnittlichen
Ubertrag von etwa 25% des Schopfvolumens der Rasterwalze auf das Substrat — es kann
also davon ausgegangen werden, dass bei jedem Umfarbeschritt (also von Rasterwalze
auf Sleeve und von Sleeve auf das Substrat) jeweils etwa 50% Ubertragen werden. Auch
wenn dieser Ubertrag mit der hier verwendeten Rasterwalze nur zu Beladungen < 0,1
mge/cm2 flhrt, zeigen diese Ergebnisse, dass mit einem hdheren Schopfvolumen durch-
aus eine Beladung von 0,2 mge/cm?, also passend flr Anoden, erreicht werden kann.

Gravurdruck

Das Gravurdruckwerk des EC80 (siehe Abb. 4.13) wurde wie das Flexodruckwerk inner-
halb des Projektzeitraumes in Betrieb genommen und mit einer fir den Siebdruck ent-
wickelten Tinte getestet. Vergleichbar mit der in Abschnitt 4.3 vorgestellten Kombination
aus Rasterwalze und Sleeve, wurde das Layout der Gravurwalze so gewahlt, dass mit
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einem Druck eine umfassende Parametervariation abgedeckt werden kann (siehe Abb.
4.14). Nach diesen ersten Versuchen hat sich gezeigt, dass die Gravurwalze noch weiter
optimiert werden muss, die das Volumen der Napfchen bisher zu einer zu geringen Nass-
schichtdicke fuhrt. Dies muss in zukinftigen Experimenten weiter evaliert werden. Tech-
nisch ist der Gravurdruck fir die Herstellung von Katalysatorschichten machbar.

L - Abb. 4.13 Gravurdruckwerk
des EC80
Substrattisch
mit PTFE-Sub-
strat
9 90 pm @ 130 pm © 190 pm Abb. 4.14 Layout der Ras-
Hexagonal Hexagonal Hexagonal terwalze mit Querschnitts-

Napfchen- lange der Napfchen (oben)
Tiefe / und Variation des Schépf-
Schopf-

volumens (rechts)

Volumen
(nach unten

- abnehmend)

4.5 AP2.5 Prozessentwicklung Inkjet

In der ersten Phase der Prozessentwicklung fir das Inkjet-Verfahren wurde das Benet-
zungsverhalten der Tinte auf einer Reihe von Substraten untersucht (Abb. 4.15). Zwei
Abziehbildtrager (ETFE- und PTFE-Trager) und zwei Membranen (Gore 8- und Gore 15-
Membran) wurden miteinander verglichen. In der anschlieBenden Phase wurden

AP2 Evaluierung von Tinten in

Beschichtungs- und
Trocknungsprozessen
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ETFE substrate

Gore 8 Gore 15

uonoap Bunuud

Katalysatorschichten mit unterschiedlicher Anzahl von Schichten auf das ausgewahlte
Substrat gedruckt (Abb. 4.16). Der Vergleich der einzelnen Tropfchen bei unterschiedli-
chen Auflésungen zeigt, dass sich der Abstand zwischen den Tropfchen bei einer Ver-
doppelung der Druckauflésung erwartungsgemal halbiert. Die unterschiedlichen Durch-
messer der getrockneten Tropfen lassen sich durch das Benetzungsverhalten der Tinte
auf dem jeweiligen Substrat erklaren. Auf den Membranen Gore 8 und Gore 15 verteilt
sich die Tinte deutlich besser als auf den beiden Abziehbildsubstraten. Sie weisen jedoch
eine ungleichméaBige Verteilung der Feststoffe in den Tropfchen auf.

Abb. 4.15 Ana-
lyse einzelner
gedruckter
Tropfchen auf
verschiedenen
Tragermateria-
lien: ETFE-Sub-
strat (a), PTFE-
Substrat (b),
Gore 8 Membran
(c) und Gore 15
Membran (d).

Abb. 4.16 zeigt einen Vergleich der gedruckten Schichten auf verschiedenen Substraten
mit unterschiedlich viel Tinte darauf. Es ist offensichtlich, dass es aufgrund von Benet-
zungsproblemen nicht maéglich ist, die gesamte Oberflache des ETFE-Substrats mit Tinte
zu bedecken.

Abb. 4.16 Opti-
sche Analyse mit
einer Fotobox
und daraus re-
sultierende Bil-
der der Kataly-
satorschichten
Vergleich der
verschiedenen
Druckauflosun-
gen fur ETFE-
Substrat, PTFE-
Substrat, Gore 8-
Membran und
Gore 15-Memb-
ran, 1x1 cm.

Die durchschnittliche Pt-Beladung der Schichten wurde durch pXRF bestimmt, wodurch
die durchschnittliche Anderung der Beladung pro gedruckter Schicht berechnet werden
kann (Abb. 4.17 (a)). SchlieBlich wurde eine Katalysatorschicht mit einer Pt-Beladung von
0,1 mg/cm2 gedruckt (b).
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0 layers 1 layer 2 layers 4 layers Abb. 4.17 (a) Pt-
0.14 Beladungsvertei-
lung von Kataly-
0.12 satorschichten
mit null bis
zwolf gedruck-
ten Schichten
libereinander,
jede Schichtfla-
che betragt 1x1
cm2. (b) Bild der
nassen Katalysa-
. e 0.00 torschicht mit ei-
ner durch-
schnittlichen Pt-
Beladung von
0:12 0,12 mg/cm2
(links) und ihrer
Pt-Beladungs-
verteilung
(rechts).
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0.10

6 layers 8 layers 10 layers 12 layers

[zwo/Bw] Buipeol-1d

Height [mm]
[zwo/Bw] Buipeolid

Width [mm]

(b)

Der Inkjet-Drucker, der fir die Entwicklung des Druckverfahrens fir die hier gezeigten
Schichten verwendet wurde, verfligte Gber die Moglichkeit der Substrat- und Druckkopf-
heizung. Um ein vollstandiges Uberfluten der Dusenplatte des Druckkopfes zu verhin-
dern, verflgte der Drucker Uber ein zusatzliches Drucksystem, mit dem der Tintenzufuhr-
druck zwischen 0 und -35 mbar eingestellt werden konnte. Dartber hinaus war der Dru-
cker mit einer ,Printview-Kamera” ausgestattet, die die Beobachtung der gedruckten
Strukturen ermaglichte, sowie mit einer ,Dropview-Kamera®”, die den Tropfenauswurf
in einem definierten Zeitbereich nach der elektrischen Anregung der Piezoelemente in
Echtzeit abbilden konnte.

Darlber hinaus konnte die elektrische Anregung der Piezoelemente des Druckkopfes in
der Software des Herstellers gesteuert werden. Fir jede Tinte wurde eine geeignete Wel-
lenform ermittelt, die in Abhangigkeit von den physikalischen Eigenschaften der Tinte
einen konstanten Tropfenauswurf ohne die Bildung von Satellitentropfen ermdglichte.

4.6 AP2.6 Prozessentwicklung Trocknung

Wahrend der Tinten- und Beschichtungsprozessentwicklung wurden im Projektzeitraum
viele Daten zum Trocknungsverhalten der unterschiedlichen Tinten gesammelt und aus-
gewertet. Zusatzlich dazu wurden auch noch weitergehende Trocknungsstudien durch-
geflihrt. Ziele dieser Bemihungen waren sowohl die Reduktion von Trocknungszeiten,
um die Trocknungsprozesse bereit flr eine Hochskalierung der Produktionskapazitat zu
machen, als auch gleichzeitig trocknungsbedingte Defekte zu reduzieren. Solche Defekte
kdnnen unterschiedliche Ursachen haben und sind teilweise nicht durch den eigentlichen
Trocknungsprozess beeinflussbar.

Ein Einflussfaktor fUr trocknungsbedingte Rissbildung ist zum Beispiel das C/S-Verhaltnis.
Wie in den Fotoboxbildern aus Abb. 4.18 erkennbar ist, neigen Schichten, welche aus
Tinten mit hdheren C/S-Verhéltnissen hergestellt wurden zu deutlich verstarkter Rissbil-
dung. Eine ebenfalls von der Tinte ausgehende Defektursache sind Agglomerate, welche
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lokale Anderungen der Oberfléchenspannung der zu trocknenden Schicht hervorrufen
kdnnen. Diese Spannungen konnen dann wahrend der Trocknung zu Rissen entlang des
Agglomerates fihren.

Abb. 4.18
Fotobox-Bilder
von Katalysator-
schichten nach
der Trocknung
bei 60°C;

(a) C/S 0,06,

(b) C/S 0,08,

(c) C/S 0,1,

(d) ¢/ 0,12

() (d)

Jedoch auch die Trocknungsparameter selbst kénnen die Rissbildung beeinflussen. In
Abb. 4.19 sind die Ergebnisse einer Trocknungsstudie gezeigt, bei welcher Katalysator-
schichten der gleichen Tinte mit unterschiedlichen Temperaturen getrocknet wurden.
Hier kann beobachtet werden, dass bei geringeren Temperaturen (60°C und 90°C) eine
leicht verstarkte Rissbildung auftritt als bei héheren (120°C und 150°C). Mit Berlcksich-
tigung frdherer Erkenntnisse kann jedoch davon ausgegangen werden, dass in diesem
Fall die Temperatur nur einen indirekten Einfluss auf die Rissbildung hatte — deutlich
wichtiger ist die Konvektion Uber der Schicht. Da diese am Ende des wahrend dieser
Versuchsreihe verwendeten Trockners am hdchsten ist, ist die Rissbildung bei den schich-
ten starker ausgepragt, welche in diesem Bereich noch feucht waren: Die Schichten,
welche bei héheren Temperaturen getrocknet wurden, waren bereits vollstandig ge-
trocknet, als sie in den Bereich mit der hochsten Konvektion kamen — daher sind diese
etwas weniger von der Rissbildung betroffen.

Abb. 4.19

& Fotobox-Bilder
von Katalysator-
i schichten mit
C/S 0,1 nach der
i Trocknung mit
verschiedenen
Temperaturen;
e e : (a) 60°C,

(a) ®) (b) S0°C,

(c) 120°C,

(d) 150°C
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(9] (d)

4.7 AP2.7 und AP2.8 Validierung der Tinten und Trocknungs-
prozesse im Technikumsmal3stab

Die Arbeitspakete AP2.7 und 2.8 wurden in enger Zusammenarbeit von Fraunhofer ISE
und Coatema durchgeflhrt. Im Projektzeitraum fanden insgesamt drei Beschichtungs-
versuche im Technikum der Coatema Coating Machinery GmbH statt. Ziel dieser Versu-
che war, die im ,Sheet-to-Sheet”-Verfahren entwickelten Tinten im industrienahen
.Rolle-zu-Rolle”-Verfahren zu validieren. In den ersten beiden Versuchen wurden jeweils
eine Dummy-Tinte (also ohne Platin-Beladung), sowie zwei Platin-haltige Tinten mit un-
terschiedlichen Feststoffanteilen getestet. Als Substrat fir diese Versuche wurde haupt-
sachlich das am Fraunhofer ISE fiir das Decal-Verfahren typische PTFE-beschichtete Glas-
fasergewebe eingesetzt — im zweiten Versuch wurde jedoch zusatzlich eine Membran-
Direktbeschichtung auf einer Rolle mit Gore-15 PEM-Membran realisiert. Die Ergebnisse
dieser Direktbeschichtung sind in Abb. 4.20 und Abb. 4.21 zu sehen.

Abb. 4.20 Gore-
15 Membran, di-
" rektbeschichtet

mit wasser-rei-
cher Pt-Tinte -
direkt nach
Trocknung

AP2 Evaluierung von Tinten in

Beschichtungs- und
Trocknungsprozessen
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Abb. 4.21 Gore-
15 Membran, di-
rektbeschichtet
mit wasser-rei-
cher Pt-Tinte -
Mikro-Rissbil-
dung sichtbar
bei Durchlicht.

Wie in Abb. 4.21 ersichtlich, kommt es auch hier wieder zu Rissbildung aufgrund des
Trocknungsprozesses. Dies ist jedoch darauf zurlickzuflihren, dass die Membran im Kon-
takt mit dem Losemittel ein starkes Quellverhalten zeigt. Im Gegensatz dazu bleibt die
Tinte auf der Decalfolie bei gleicher Belastung rissfrei.

Der dritte Versuch hatte das Ziel, die in den Abschnitten 3.7 und 3.8 beschriebene
Dummy-Tinte aus der Inbetriebnahme der neuen Pilot-Tintenmischanlage in einem Rolle-
zu-Rolle-Beschichtungsversuch zu validieren. Wie bereits erlautert, war das Dispergierer-
gebnis des ersten Batchs noch nicht zufriedenstellend, weshalb die Tinte nach einem
kurzen Vorversuch im Hause Coatema noch einmal fir eine Nachdispergierung zum ISE
versandt wurde. AnschlieBend konnte die Tinte von Coatema erfolgreich fir die Produk-
tion von ~300 m Dummy-CL verwendet werden, mit einer maximalen Beschichtungsge-
schwindigkeit von 2 m/min fir eine Nassschichtdicke von 55 um. Fir weitere Informati-
onen zu diesem Versuch wird auf den Projektbericht von Coatema verwiesen.
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5
AP3 Charakterisierung

5.1 AP3.1 Transfer & AP3.2 Herstellung MEA

Die Ubertragung von Katalysatorschichten auf eine Membran wird mit der indirekten
Decal-Methode erreicht. In diesem Arbeitspaket wird ein Rollenkalander verwendet, um
diese Aufgabe zu erfillen. Eine druckinduzierte HeiBpresse ist das Standardgerat, das flr
die Ubertragung von Elektroden verwendet wird, und wird als Referenz fir den Vergleich
der Transferglte verwendet.

Wirkung eines Vorheizmoduls

Bei mehreren Versuchen wurde festgestellt, dass sich die Ubertragungsqualitat verbes-
sert, wenn das Transfersandwich, bestehend aus Membran, Anoden- und Kathoden-
elektroden auf Decalfolie, sowie beidseitig hinzugefligten Decalfolien (siehe Abb. 5.1)
vor dem Kalandrierprozess erhitzt wird. Dies ist darauf zurlickzufihren, dass bei einer
direkten Einfihrung der Materialien in den Kalander die von den Walzen Ubertragene
Warme nicht ausreicht, um die Glastbergangstemperatur des lonomers zu erreichen. Mit
einer Vorheiz-Phase von einigen Minuten vor dem Transferprozess kann hingegen eine
defektfreie Ubertragung realisiert werden. Aus diesem Grund wurde ein Vorheizmodul
in den bestehenden Rollenkalander integriert (siehe Abb. 5.2).

Abb. 5.1 Transfersand-

Decalfolie wich, wie es im Rollen-
Katalysatorschicht auf Decalfolie kalander genutzt wird
Membran

Katalysatorschicht auf Decalfolie

Decalfolie

Abb. 5.2 Frontansicht
des Rollenkalanders mit
integriertem Vorheiz-

Kalanderwalze . modul

Vorheizmodul

Einzugstisch

i

Um den Einfluss des Vorheizens auf die Transferqualitat zu bewerten, wurde ein Trans-
fersandwich 30 Sekunden lang bei 180 °C vorgeheizt und das andere Transfersandwich
direkt in den Rollenkalander eingelegt. Der Transfer wurde bei 180 °C und 6 bar Druck
durchgeflhrt. Die Ergebnisse des Vergleichs sind in Abb. 5.3 gezeigt.

AP3 Charakterisierung
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Abb. 5.3 Decal-
folie vor (links)
und nach
(rechts) dem
Transfer;

(a) ohne Vor-
heiz-Phase,

(b) mit Vor-

(a (b) heizphase von
30 s, 180°C

Aus den Bildern geht hervor, dass die Ubertragungsqualitat bei den Schichten, die 30
Sekunden lang vorgewarmt wurden, besser ist.

Mithilfe dieser Erkenntnisse wurden im Berichtszeitraum mehrere 7-lagige MEAs aus Ka-
talysatorschichten hergestellt und auf ihre elektrochemische Leistung getestet. Die Er-
gebnisse dieser , in-situ”-Messungen werden im nachsten Kapitel diskutiert.

5.2 AP3.3 In-Situ Test

Mit der aus AP1 optimierten Tinte fUr die Schlitzdlse wurden MEAs hergestellt, welche
elektrochemisch getestet wurden. Nachfolgend werden CCMs vergleichen, welche mit
unterschiedlichen Losungsmitteln hergestellt wurden. Die Liste der verwendeten Proben
mit Platinbeladung wird in Tab. 2 erlautert. Zu Validierungszwecken werden zwei CCMs
mit ahnlicher Beladung vermessen.

Name der CCM Losemittelsystem Platinbeladung Platinbeladung
der Anode der Kathode
(mgp/cm?) (mgp/cm?)
Schlitzdise (CCM1) Wassrig 0.05 0.129
Schlitzdise (CCM2) Wassrig 0.05 0.143
Schlitzdse (CCM3) Alkoholisch 0.05 0.15

Tab. 2 Details der in-situ bewerteten CCMs, die mit der Schlitzdiisenbeschichtung hergestellt wur-
den.

Fr alle drei CCMs wird dieselbe Membran und Anode verwendet. Die Platinbeladung
der in allen drei CCMs verwendeten Anoden betragt 0,05 mge/cm2. In den Testproto-
kollen werden Polarisationskurven flr die PEMFC bei drei spezifischen Betriebsbedingun-
gen aufgezeichnet. Bei der ersten Messung hatten die Reaktionsgase eine relative Luft-
feuchtigkeit (RH) von 40 %, bei der zweiten Messung lag die RH bei 70 % und bei der
dritten Messung bei 100 %. Alle Messungen wurden bei einer konstanten Temperatur
von 80°C und einem Druck von 2 Bara durchgefiihrt. Die resultierenden Daten sind in
Abb. 5.4 dargestellt. Um die Vergleichbarkeit der Ergebnisse zu gewahrleisten, wiesen
die bei der Herstellung verwendeten Katalysatordispersionen eine nahezu dhnliche Pla-
tinbeladung auf, und der verwendete Kohlenstofftrager und das lonomer hatten identi-
sche Zusammensetzungen und dhnliche Feststoffgewichtsanteile. 10 gew.-% ftur CCM1
und CCM2 und 7,4 gew.-%. Die Polarisationskurven der CCMs wiesen bei allen Betriebs-
bedingungen leichte Unterschiede auf. Sie wiesen dhnliche Leistungsdichten im Aktivie-
rungsbereich auf, aber CCM3 hat eine bessere Leistung im ohmschen und im Diffusions-
bereich. Die hohere Leistung von CCM3 kann auf die héhere Pt-Beladung im Vergleich
zu den anderen zuriickgefihrt werden.
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Abb. 5.4 Die Leistungskurven der in Tab. 2 pp3 Charakterisierung
spezifizierten CCMs bei einer relativen

Luftfeuchtigkeit von 100%, 70% und 40%

Fraunhofer

Abschlussbericht
FKZ: 03B11028A

TiKaBe — Ein HyFab-Projekt

33|36



Fortschritte auf dem Gebiet bei
anderen Stellen

6
Fortschritte auf dem Gebiet bei anderen Stellen

Wahrend des Projekts wurden ahnliche Themen auch von anderen Forschungsgruppen
untersucht, und insbesondere beim NREL wurde auch ein Projektbericht 2022 erstellt.
NREL untersuchte den Einfluss von Additiven in Katalysatortinten zur Verhinderung von
Rissbildung beim Trocknen. AuBerdem fihrte dieselbe Gruppe Forschungen durch, um
auftretende Defekte besser zu charakterisieren. Die Kugelmihlendispersionsmethode,
die am ISE wahrend der Projektlaufzeit nicht zur Verfigung stand, wurde ebenfalls am
NREL untersucht. Die Auswirkungen von Defekten auf die Leistung und Lebensdauer der
Brennstoffzelle wurden von der Forschergruppe um Prof. Erik Kejang (Simon Fraser Uni-
versity, Kanada) unter Verwendung einer einzigartigen 4D-Bildgebungsmessausristung
untersucht: Die Gammastrahlen-Computertomographie wird wahrend des Betriebs der
Brennstoffzelle an einer konstanten Stelle durchgefiihrt, um die Degradationsmechanis-
men zu beobachten.

Wahrend des Projekts wurden verwandte Themen auch von anderen Forschungsgruppen
untersucht. In einer Veroffentlichung von Jae-Ho Lee et al. aus dem Jahr 2024 mit dem
Titel , Effect of Catalyst Ink Properties on the Performance of Proton Exchange Memb-
rane Fuel Cells” wurde untersucht, wie verschiedene Eigenschaften von Katalysatortin-
ten, einschlieBlich der Dispersionsqualitat, die Leistung von Brennstoffzellen beeinflus-
sen. Diese Studie liefert wertvolle Einblicke in die Bedeutung der Tintenformulierung und
-verarbeitung, die die Erkenntnisse Uber die Eigenschaften von Katalysatortinten in un-
serer Arbeit erganzen.

Seit 2022 haben sich mehrere Studien auf die Entwicklung und Charakterisierung von
Katalysatortinten flir PEM-Brennstoffzellen konzentriert, insbesondere in Bezug auf In-
kjet-, Schlitzdtsen-, Siebdruck-, Flexodruck- und Gravurdruckverfahren, sowie Dispersi-
onsstudien, u.a. auch von Fraunhofer ISE Projekten, wie OREO und HyFab. Diese Unter-
suchungen externer Einrichtungen wurden zur Entwicklung der Tinten im Rahmen des
Projekts TiKaBe genutzt und konnten die entsprechenden Entwicklungen am Fraunhofer
ISE beschleunigen und verbessern. Zu den bemerkenswerten Veréffentlichungen geho-
ren:

1. "Challenges of fabricating catalyst layers for PEM fuel cells using flatbed
screen printing" von Linda Ney et al. (2022)

o Diese Studie bewertet den Flachbett-Siebdruck fir die Herstellung von
Katalysatorschichten in PEM-Brennstoffzellen und untersucht die Pro-
zessparameter und ihre Auswirkungen auf die Schichtdicke, Homoge-
nitat und Platinbeladung.

o Quelle: SpringerLink

2. "Effect of Catalyst Ink and Formation Process on the Multiscale Structure
of Catalyst Layers in PEM Fuel Cells” von Huiyuan Liu et al. (2022)

o In dieser Ubersichtsarbeit wird erortert, wie die Zusammensetzung, die
Formulierung und die Vorbereitung der Katalysatortinte die Multis-
kalenstruktur der Katalysatorschichten beeinflussen, was sich auf die
Leistung, die Haltbarkeit und die Kosten auswirkt.

o Quelle: MDPI
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https://link.springer.com/article/10.1007/s11998-022-00710-1
https://www.mdpi.com/2076-3417/12/8/3776

3. "Effect of Catalyst Ink Properties on the Performance of Proton Exchange
Membrane Fuel Cells” von Jae-Ho Lee et al. (2024)

o Indieser Forschungsarbeit wird untersucht, wie sich unterschiedliche Ei-
genschaften der Katalysatortinte, einschlieBlich der Dispersionsqualitat,
auf die Leistung von PEM-Brennstoffzellen auswirken, wobei die Bedeu-
tung der Tintenformulierung und der Verarbeitungstechniken hervor-
gehoben wird.

o Quelle: Springerlink

Fortschritte auf dem Gebiet bei
anderen Stellen

4. "Large-scale production of PEM electrolyzers: Catalyst inks for scalable print-
ing technologies with reduced iridium loading” von Fraunhofer ISE (2024)

o Dieser Artikel berichtet Uber die Entwicklung von Katalysatortinten, die
far skalierbare Prozesse wie Slot-Die-Beschichtung und Siebdruck ge-
eignet sind und eine geringere Iridium-Beladung und einen hohen
Durchsatz fir PEM-Elektrolyseure ermdglichen.

o Quelle: Fraunhofer ISE

5. "Material-Process-Performance Relationships in PEM Catalyst Inks and
Coated Layers" von Michael Ulsh und Scott Mauger (2019)

o Diese Forschungsarbeit untersucht die Auswirkungen von Beschich-
tungsmethoden, wie z. B. Schlitzdise und Tiefdruck, auf die Leistung
der Katalysatorschicht, einschlieBlich Rheologie, PartikelgroBe, Stabilitat
und Beschichtbarkeit.

o Wasserstoff-Energie
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https://link.springer.com/article/10.1007/s11814-024-00221-2
https://www.ise.fraunhofer.de/en/press-media/news/2024/Catalyst-inks-for-scalable-printing-technologies-with-reduced-iridium-loading.html
https://www.hydrogen.energy.gov/docs/hydrogenprogramlibraries/pdfs/review20/ta008_ulsh_2020_o.pdf?sfvrsn=fc86da8c_1
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Verdffentiichungen Erfolge oder geplante Veroffentlichungen

Das Fraunhofer ISE plant eine Publikation zu den Projektergebnissen:

e N. Burkhardt, S. Gierse, Z. Kiaee, ,Advancements in Inkjet Printing Technique
for High-Performance Catalyst Layer Fabrication in PEM Fuel Cells”, zur Einrei-
chung vorgesehen.

Folgender Konferenzvortrag wurde gehalten:

e 7. Kiaee, M. N. Wengenmeyr, L. Ney, U. Groos. Evaluation of dispersing methods
for the production of catalyst layers in PEM fuel cells, 23rd FDFC, Ulm,
25.07.2023 - 27.07.2023.

Abschlussarbeiten, die im Rahmen des TiKaBe-Projekts durchgefiihrt wurden:

e M. N. Wengenmeyr, ,Evaluierung von Dispergiermethoden zur Herstellung von
Katalysatorschichten in PEM-Brennstoffzellen”, Universitat Freiburg, 2023.

e D. R. Pillai, ,Slot-die Catalyst Ink development for the production of catalyst
layers for PEM fuel cells”, Universitat Freiburg, 2023.

e N. Burkhardt, “Designing Catalyst Inks for Inkjet Printing to Produce Catalyst
Layers for PEM Fuel Cells”, Department of Chemical and Process Engineering,
Thin Film Technology (TFT), KIT, 2024

Es wurden keine Schutzrechte angemeldet.
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