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KOSTENEFFIZIENTE SYNTHESEPROZESSE ZUR HERSTELLUNG VON
BSCF-PULVERSYSTEMEN IM PULSIERENDEN GASSTROM

SaMBa-Forschungsprojekt: Neuartiges Herstellungsverfahren fiir hochpermeable Sauerstoff-Membranen und Ent-
wicklung einer innovativen Membran-Anschlussplatte ftir Sauerstoff-Generatoren

Der innovative Prozess

Die Glatt Pulversynthese ist ein einzigartiges, kontinuierliches
Verfahren, mit dem Hochleitungspulvermaterialien im industriel-
len Mal3stab erzeugt und modifiziert werden kénnen.

Das Verfahren nutzt einen pulsierenden Gasstrom, in welchen die
Rohstoffe (Losungen, Suspensionen oder Pulver) gespriht, ge-
trocknet und ggf. kalziniert werden. Das pulsierende Gas erzeugt
Turbulenzen in der Reaktionskammer und erhoht somit den
Warmetransport zu den Partikeln um so einzigartige Strukturen
und aullergewdhnliche Eigenschaften zu generieren. Der Pro-
zess ist einfach skalierbar und somit im Labor- und Produktions-
mal3stab verfligbar. Bei der Pulversynthese kbnnen Temperaturen
bis zu 1.300 °C erreicht und oxidierende, reduzierende oder inerte
Atmospharen eingesetzt werden.
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Vorteile:

» homogene Materialien

» keine harten Aggregate

» schneller, effizienter &
skalierbarer Prozess

» einstellbare Material-
eigenschaften

» nm- bis um-Partikel

» Lohnproduktion &

Reaktoren verfligbar

Bild 2: Reaktoren zur Glatt Pulversynthese
Glatt ProAPP® 80 HT (oben) und ProAPP® 300 (unten)

Spriithen Tropfenzerfall Kalzinierung Endprodukt

Partikelbildung

< > /2B, Q9 “ ®
Py =3 QQQ N
<:;< Q\\SJ Q ) ‘0 &
> /") —» < R_:\/\’D —p OO » _6’
P .

Spruhtropfen ultrafeine Tropfen Pulverpartikel kalzinierte Partikel

Bild 3: Grundprinzip der Spriihkalzinierung mit Glatt Pulversynthese

Glatt. Integrated Process Solutions.

Prozessparametereinflisse

Um den Prozess besser zu verstehen wurden Vorversuche mit
dem weniger komplexen und ungefahrlicherem Manganoxid
durchgeflhrt. Dieses eignet sich als interessantes Forschungsthe-
ma, wegen den verschiedenen Oxidationsstufen des Mangans. Es
wurde der Einfluss unterschiedlicher Parameter in der Glatt-Pul-
versynthese Uber die Zusammensetzung und Morphologie der
erzeugten Manganoxid-Pulver untersucht.

Mit Mangannitratlosung als Ausgangsmaterial, bei Temperaturen
von etwa 450°C fand die Oxidation zu verschiedenen Mangan-
oxiden statt. Sprihdruck, Amplitude und Frequenz wurden mo-
duliert um ihren Einfluss auf die Partikelgro3e, chemische Zusam-
mensetzung und Ausbeute zu vergleichen.
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Bild 4: Einfluss der Prozessparameter

Die Diagramme zeigen, dass Frequenz und Spruhdruck einen
grol3en Einfluss auf die PartikelgroBBe, Partikelgrol3enverteilung
und Ausbeute haben. Der Grad der Umwandlung zu Mangan-
oxiden, einschlief3lich die Reaktion von MnO, auf Mn_O,, wird
weitgehend von der Amplitude des pulsierenden Gasstroms
sowie von der Kombination von Frequenz und Amplitude be-
stimmt. Auf diese Weise kann die chemische Reaktion des Oxids
eingestellt werden ohne Anderung der Temperatur des Reaktors.
Diese Erkenntnisse konnten in ersten Versuchen zur Synthese von
BSCF eingebaut werden und werden auch bei weiteren Versuchs-
reihen einen grof3en Einfluss auf die Wahl der Parameter zur Op-

timierung der Materialeigenschaften spielen.
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Forschungsmotivation

»Mixed ionic electronic conductor« (MIEC) Membranen sind
spezialisierte Einphasenmaterialien, welche eine erhebliche
Elektronen- und lonenleitfahigkeit aufweisen. Deshalb kon-
nen neutrale Molekule durch eine feste Membran transportiert
und somit von anderen Komponenten getrennt werden. Solch
ein Material ist BSCF (Barium-Strontium-Kobalt-Eisen Oxid),
welches den Sauerstoffaustausch ermoglicht. Dieses Material
und dessen Produktion durch die Glatt Pulversynthese, sowie
die spatere Herstellung der Membranen zur Sauerstoffabtren-
nung aus der Luft sind hier der Forschungsschwerpunkt. Als
Ubergeordnetes Ziel setzt sich das Projekt die Konstruktion
eines mobilen Generators zur Sauerstoff-Erzeugung aus Luft.
Zusammen mit den Projektpartnern wird ein solches Gerat
zum Einsatz in Krankenhausern und in effizienteren Verbren-
nungsprozessen entwickelt.

Synthese von BSCF

Die Synthese der Rohstoffe flir die Membranen ist hierbei
der Schritt dem Glatt sich widmet und dieser zielt darauf ab,
BSCF-Pulver aus erschwinglichen Ressourcen und in einem in-
dustriellen Mal3stab erzeugen zu konnen. Der Prozess beginnt
mit dem Auflosen dieser Rohstoffe, um eine Losung oder eine
Suspension herzustellen. Diese Rohstoffmischung wird hier-
bei durch ein Spruhsystem in den Reaktor eingebracht und
direkt durch die Pulsation des Gasstromes und den Tempera-
turschock in einem sekundaren Atomisierungsvorgang in sehr
kleine Partikel (ca. 1-10 um je nach Einstellung) zerteilt. Diese
kleinen Tropfen werden anschlieBend im gleichen Prozess ge-
trocknet und man erhalt eine homogene Mischung der Roh-
stoffe in Pulverform. Zur Erzeugung von BSCF wird dieses Pul-

ver noch bei hoheren Temperaturen (700 — 1300 °C) kalziniert.

Bild 5: REM-Aufnahmen der, aus Suspension, generierten
BSCF-Pulver (oben 680x, 3200x; unten 4400x, 4000x) lediglich die
Art der Rohstoffsuspension unterschied sich

Der gesamte Prozess, vom Einspriihen der Losung oder Sus-
pension bis zur Kalzination zum BSCF, dauert Ublicherweise
weniger als eine Sekunde. Die so erzeugten Pulver werden
dann weiterverarbeitet, um die gewlinschten Kristallstrukturen
zu generieren und zu Rohrmembranen geformt. Die Analyse
dieser Membranen und Tests in einem mobilen Sauerstoff-
generator sind im Gange.

Die geplante Optimierung der Produktion ist die nachtragliche
Kalzinierung der erzeugten Pulver entfallen zu lassen und die
Synthese in einem einstufigen Prozess bei hdheren Tempera-
turen durchzufthren. Durch diese Weiterentwicklung kénnen
voraussichtlich mehrere Prozessschritte eingespart und Kosten
verringert werden. Glatt arbeitet gerade am Bau einer Anlage
die dieses befahigt.
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