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the most recent techniques of pattern recognition for storing only information which is
indicative of defects in the pipeline.
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this technique depends crucially on the sensitivity of the measurement, and therefore the
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resolution NMR spectrometers within the framework of technology transfer projects.
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Technologietransfer im Forschungszentrum
Karlsruhe - aus kleinen Ideen groB3e Werte schaffen

J. Fahrenberg, MAP

Die wissenschaftliche Basis flr
Innovationen wird in vielféltigen
Forschungs- und Entwicklungs-
vorhaben (FUE) in den Instituten
des Forschungszentrums erarbei-
tet. Neben dem reinen Erkennt-
nisgewinn gilt die Verpflichtung
auch der Umsetzung marktrele-
vanter Forschungsergebnisse in
innovative Produkte und Dienst-
leistungen in der Wirtschaft. Um
diesen Prozess ganzheitlich zu un-
terstitzen, werden im Forschungs-
zentrum verschiedene Dienstleis-
tungen und Férdermdglichkeiten
angeboten. Ein zentrales Instru-
ment sind die sogenannten Tech-
nologietransfer-(TT)-Projekte, die in
dieser Ausgabe exemplarisch fur
den Bereich Technologietransfer
dargestellt werden. Uber diese Pro-
jekte wurden in den vergangenen
Jahren vielféltige Innovationen in
der Wirtschaft erméglicht, was sich
unter anderem in den Lizenzein-
nahmen des Forschungszentrums
widerspiegelt.

Der Technologietransfer im For-
schungszentrum Karlsruhe hat ei-
ne lange Tradition. So gab es be-
reits im Grindungsjahr 1956 erste
Vorgange und Schutzrechtsan-
meldungen im Patentbereich. Auf
Basis des alleinstellenden Know-
hows und bestehender Paten-
te aus den verschiedenen For-
schungsbereichen wurden Uber
die Jahre bis heute Gber 150 Mil-
lionen Euro reine Lizenzeinnahmen
erzielt. Den H6hepunkt erreichten
die Einnahmen in den Jahren 1980
bis 1990 auf Basis des kerntech-
nischen Know-hows.

Mit Unterstiitzung dieser Einnah-
men wurde in dieser Zeit eine ei-
gene Abteilung gegriindet, die den
Auftrag hatte, den Technologie-
transfer im Forschungszentrum

gezielt zu férdern: die Stabsabtei-
lung Technologietransfer (TT). Als
ein strategischer Grundbaustein
der Abteilung wurde ein TT-Pro-
gramm konzipiert, mit dem ein Teil
der eingehenden Lizenzeinnah-
men aus einem eigens dafir ge-
schaffenen Transfer-Fonds in Ko-
operation mit der Industrie — und
auch deren Beteiligung — in neue
aussichtsreiche Entwicklungspro-
jekte investiert wurde. Diese Risiko-
teilung kommt beiden Partner zu-
gute und ist als eine Art ,Genera-
tionenvertrag” bis heute ein Er-
folgsmodell — erfolgreiche alte
Projekte finanzieren neue Ideen
und die wiederum ihre Nachfolger.
So wurden bis heute tiber 300 Pro-
jekte finanziell unterstitzt.

Der zun&chst stark auf Patent- und
Lizenzfragen fokussierte Techno-
logietransfer hat sich immer neu-
en Herausforderungen gegentiber-
gesehen. Die zunehmende Globa-
lisierung, die steigende Innova-
tionsgeschwindigkeit und der
vermehrte Wettbewerb um For-
schungsférdermittel, aber vor allem
der Verlust des ,,Quasimonopols”
im kerntechnischen Bereich ha-
ben eine Weiterentwicklung des
Transfermodells erforderlich ge-
macht. Mit dem Grundgedanken,
den Innovationsprozess durch-
gangig von der Erfindungsmeldung
Uber MarketingmaBnahmen, In-
dustriekooperationen bis hin zur
Unternehmensgrindung zu be-
gleiten, wurden im Jahr 2002 die
am Innovationsprozess beteiligten
Strukturen in einer neuen Stabs-
abteilung Marketing Patente und Li-
zenzen (MAP) zusammengefihrt.

Den Instituten, die durch ihre wis-
senschaftlich-technischen Leis-
tungen die Basis einer jeden Inno-
vation schaffen, stehen die unter-

stlitzenden Serviceleistungen nun
in einer Abteilung gebundelt zur
Verfligung. Das Angebot reicht von
der Beratung der Erfinder und der
Ausarbeitung und Anmeldung von
Patenten, Uber die Unterstitzung
der Wissenschaftler bei der Part-
nersuche und Darstellung der For-
schungsergebnisse auf Messen,
in Broschiren und im Internet, bis
hin zur Erstellung und Verhand-
lung von Lizenzvertrdgen sowie
der kompetenten Beratung und
Begleitung von Ausgriindungs-
projekten —immer flankiert von der
Mdglichkeit, bei Bedarf die Mittel
des Transfer-Fonds zweckgebun-
den einzusetzen.

Unter anderem von der zuneh-
menden Bedeutung von Unter-
nehmensgriindungen motiviert,
wurde 2004 das Thema Public
Private Partnership aufgegriffen.
Da es bereits zu diesem Zeitpunkt
eine regionale Kooperationim Be-
reich Technologietransfer u. a. mit
der Universitat Karlsruhe (TH) und
der Hochschule Karlsruhe gegeben
hat, wurde vereinbart, dieses wich-
tige Thema gemeinsam anzugehen
und externe Kompetenzen im Be-
reich Business Development flr
den gemeinsamen Nutzen syste-
matisch zu erschlieBen und einzu-
beziehen. Aus dieser strategischen
Uberlegung heraus wurde der Pro-
zess der TechnologieScreenings
entwickelt, d. h. das gemeinsam mit
privaten Partnern durchgefihrte
Identifizieren, Bewerten und Wei-
terentwickeln aussichtsreicher
Technologien, Verfahren und Ge-
schéftsideen. Die zur Wissenschaft
komplementare wirtschaftliche
Denkweise der Partner sowie der
Zugang zu privaten Investoren ha-
ben hier einen neuen und ergan-
zenden Mehrwert in die Arbeiten
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eingebracht und das bisherige TT-
Modell weiter auf internationales
Niveau angehoben. Erste Beispie-
le bestatigen diese eingeschla-
gene Strategie.

Der Technologietransfer steht nun
vor einer neuen Herausforderung
der Etablierung des Karlsruher In-
stituts fUr Technologie (KIT) mit den
Schwerpunkten Forschung, Lehre
und Innovation gemeinsam mit der
Universitat Karlsruhe (TH). Beide
Partner z&hlen in verschiedensten
Bereichen bereits jetzt zu fiihren-
den Innovationspartnern der Wirt-
schaft. Im Rahmen des KIT soll
diese Rolle nun weiter strategisch
und auf internationalem Niveau
ausgebaut werden. Dies soll sich
mittelfristig auch in einer substan-
ziellen Steigerung der relevanten
Innovationskennzahlen widerspie-
geln. Basis fur dieses Vorhaben ist
zum einen die Nutzung des durch
den Zusammenschluss entste-
henden herausragenden Inno-
vationspotenzials im natur- und
ingenieurwissenschaftlichen Be-
reich, zum anderen wiederum die
Bereitstellung bzw. Weiterent-
wicklung unterstitzender Instru-
mente und Serviceleistungen im
Bereich des Technologietransfers.

Die gegenwartigen zentralen Ser-
vicestrukturen beider Partner mit all
ihren Erfahrungen werden dazu
mittelfristig in einer neuen Stabs-
abteilung ,Innovation® zusam-
mengefihrt und mit einem gemein-
sam definierten und umfassenden

AICROWORKS

PALCINHIA SINLL [ENEY

Abb. 1: Aus kleinen Dingen groBBe Werte schaffen - ein Beispiel fiir
gelungenen Technologietransfer: Das Unternehmen picroworks
GmbH, eine Ausgriindung aus dem Forschungszentrum, vertreibt
unter anderem Mikrozahnrader aus Hartgold fiir die Uhrenindus-

trie.

Leistungsangebot alle Institute des
KIT inihrem Innovationsbestreben
unterstlitzen.

Ein Element, dem auch diese Aus-
gabe der Nachrichten gewidmet ist,
wird auf jeden Fall auch mit KIT er-
halten bleiben: die Md&glichkeit,
auch auBerhalb der Institutshaus-
halte in pfiffige Ideen und ,kleine
Pflanzchen® investieren zu koén-
nen, um diese dann zum Wohl der
Einrichtung, der beteiligten Perso-
nen und auch des Wirtschafts-

standorts Deutschland wachsen
und gedeihen zu sehen. Dass dies
funktioniert wird lhnen in den fol-
genden Beitrdgen vor Augen ge-
fahrt und soll dadurch auch noch
einmal die Bedeutung und Moti-
vation fir das Technologietransfer-
Programm unterstreichen.
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Karlsruher Elektroporationsanlage KEA - Die Erfolgs-
geschichte eines Technologietransfers in die Industrie

G. Muller, W. Frey, M. Sack, C. Schultheiss, IHM; H.-G. Mayer, MAP; J. Sigler, Staatliches Weinbauinstitut Freiburg;
M. Kern, KEA-TEC GmbH, Waghausel; U. Glinther, Beckers Bester GmbH & Co., Eislebener Fruchtsaft oHG,

Eisleben

Die Extraktionen wertgebender
flussiger Inhaltsstoffe aus pflanz-
lichen Zellen erfordert das Offnen
der Zellmembrane. Der durch me-
chanische Mhlen erreichbare Zell-
aufschlussgrad reicht oftmals nicht
fir eine optimale Extraktion der
Inhaltsstoffe aus. Fur den Zellauf-
schluss werden auch zusatzlich
thermische und/oder enzymati-
sche Zellaufschlussverfahren ein-
gesetzt. Damit sind das Erhitzen
der Maische auf ca. 80 °C und der
Einsatz von Enzymen gemeint. Die-
se Standardverfahren haben ei-
nen mehr oder weniger negativen
Einfluss auf Produktionskosten,
Energieverbrauch, Geschmack
und Erndhrungsphysiologie.

Eine echte Alternative zu den oben
genannten Verfahren ist die Mai-
scheporation, bei der Spannungs-
impulse an die Maische abgege-
ben werden. Hierbei handelt es
sich um ein physikalisch wirkendes
Zellaufschlussverfahren, das nicht
nur die Nachteile der beschriebe-
nen Standardverfahren vermeidet,
sondern eine zusétzliche Steige-
rung der Saftausbeute und wert-
gebender Inhaltsstoffe hervorruft.

Historie, Wirkprinzip

Die Elektroporation ist Gegenstand
von Arbeiten an Universitaten und
landwirtschaftlichen Forschungs-
stellen wie dem Forschungszen-
trum Karlsruhe, der Technischen
Universitat Berlin, dem DIL Qua-
kenbrlick, der Universitadt Hohen-
heim, der Forschungsanstalt Gei-
senheim und der Universitat Ham-
burg Harburg. Ziel der Arbeiten ist
die wissenschaftliche Untersu-
chung der Elektroporation am Bei-

spiel verschiedener Friichte wie
zum Beispiel Hackfrlichte, Karot-
ten, Riben, Obst, Apfel und Bee-
ren eingeschlossen Weinbeeren.
Es wurden in Zusammenarbeit mit
der Lebensmittelindustrie auch
Férderprogramme in Anspruch ge-
nommen, die die industrielle Um-
setzbarkeit dieses Verfahrens zei-
gen sollten. Im Rahmen einer sol-
chen Ausschreibung wurde das
Forschungszentrum Karlsruhe kon-
taktiert, seine Kompetenz bezlg-
lich des Baus und des Betriebs
von elektrischen Pulsgeneratoren
(Marxgenerator) einzubringen. Es
erwies sich sehr schnell, dass die
Marxgeneratortechnologie, wie sie
urspringlich fur die FRANKA-An-
lagen (Fragmentieren von Gestein,
Keramik und Glas durch Unter-
wasser-Funkenentladungen) ent-
wickelt wurde, ein Vehikel ist, um
industrielle Mengen von biologi-
schem Material zu porieren. Ge-
meint sind Durchsatze pro Anlage
von ein bis zehn Tonnen Maische
oder Friichte in der Stunde, mit
der Option solche Anlagen auch
zur Massedurchsatzerhéhung zu
blndeln, wie es zum Beispiel in
der Zuckerindustrie in Erwagung
gezogen wird [1, 2]. Uber das wei-
te Feld der mégliche Applikatio-
nen ist bereits im Magazin ,,Nach-
richten” des Forschungszentrums
Karlsruhe vom Mai 2003 berichtet
worden [3], so dass hier im We-
sentlichen nur von den neu hinzu-
gekommenen Verfahren, Techno-
logien und Aspekten berichtet wer-
den soll.

Zum elektrophysikalischen Wirk-
prinzip der Porenbildung gibt es
folgende Modellvorstellung: Die
5-7 nm dicke Zellmembran wird als
Isolator betrachtet. Die duBere Sus-
pension und das Cytoplasma im

Zellinneren dagegen besitzen eine
vergleichsweise hohe elektrische
Leitfahigkeit, so dass sich beim An-
legen eines duBeren elektrischen
Feldes die Potenzialdifferenz ent-
lang der Zelle in die Membran ver-
lagert. Die Feldstarken an der Zell-
membran sind enorm und bewe-
gen sich im Bereich von 2 x 10°
Volt/cm [4, 5]. Aufgrund der Kraft-
wirkung des elektrischen Feldes
kommt es bei geniigend hoher
Membranspannung zur Porenbil-
dung [6]. Es zeigt sich, dass die Po-
tenzialdifferenz AV,, ca. 1 V Uber
der Membran betragen muss. Wird
die Potenzialdifferenz Gber der
Membran genligend lange auf-
rechterhalten nimmt der Durch-
messer der Pore soweit zu, dass
laut Modellrechnungen ein Kkriti-
scher Durchmesser von 36 nm
Uberschritten wird. An diesem
Punkt kann sich die Pore nicht
mehr alleine verschlieBen. Die Po-
ren bleiben dauerhaft offen und es
findet ein Konzentrationsaustausch
der Inhaltsstoffe mit dem umge-
benden Medium statt — man spricht
vom Zellaufschluss.

Anlagentechnik

KEA-Anlagen bestehen aus einem
Pulserzeuger und einem Zellauf-
schlussreaktor (KEA: Karlsruher
Elektroporationsanlage). Als Puls-
erzeuger werden Marxgenerato-
ren eingesetzt, die im Prinzip aus
einer Anzahl elektrischer Kon-
densatoren bestehen (bei KEA
sechs Stlick), die im schnellen Takt
(20 Hz) parallel aufgeladen (auf
50 kV) und dann seriell in den mit
Elektroden versehenen Zellauf-
schlussreaktor entladen werden
(300 kV-Pulse). In Abb. 1 ist die mo-
bile Anlage KEA-Wein zu sehen,
deren Mobilitét es erlaubt in den
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Produktionsstatten der Lebens-
mittelindustrie eingesetzt zu wer-
den. Insbesondere wurde diese
Anlage gebaut, um bei Winzern
und Winzergenossenschaften an
Ort und Stelle Beerenmaische zu
porieren (s. Kapitel ,,Poration von
Weinbeerenmaische®).

In Abb. 2 ist schlieBlich die sta-
tionare Version der Maischepora-
tionsanlage der Firma KEA-TEC
abgebildet, wie sie seit Anfang
2006 in der Apfelsaftindustrie ein-
gesetzt wird und Uber die im Fol-
genden ausflhrlich berichtet wird.
Die Integration einer Porationsan-
lage in bestehende Keltereien ist
einfach, da sie an beliebiger Stel-
le zwischen MUhle und Bandpres-
se bzw. Dekanter in die maische-
fihrende Rohrleitung eingebaut
werden kann.

Maischen aus unterschiedlichen
Frichten und Gemuse sind auf-
grund ihrer Konsistenz oftmals

schwierig mit Férdertechnik zu be-
wegen und zu verarbeiten, zumal
die Férderleistung meist hoch sein
muss. Aus diesem Grund ist bei
denindustriellen KEA-Anlagen ein
ausreichend dimensionierter Lei-
tungs- und Reaktorquerschnitt vor-

Abb. 2: Maischeporationsanlage KEA-Apfel der KEA-TEC GmbH;

Durchsatz 10 t/h.

gesehen, der bei FlieBgeschwin-
digkeiten von ca. 30 cm/s Durch-
sétze von bis zu 10 t/h erlaubt. Bei
einer Anschlussleistung des Marx-
generators von typisch 20 kW wird
die Maische im Mittel sechsmal
mit 300kV/6kA-Pulsen beauf-
schlagt. Daraus errechnet sich die
spezifische Energie zu 4-5 kd/kg
bzw. 1,5 kWh pro Tonne Apfel-
maische. Die Maische erwarmt
sich dabei nurumca. 1 K.

Technologische Vorteile
der Maischeporation

und Vermarktungsfahig-
keit der Saftprodukte

Die in Vorversuchen bei verschie-
densten Fruchten ermittelten Vor-
teile der Elektroporation sind der
verbesserte Zugang zum Saftin-
halt der Frucht, der ohne Zugabe
von membranwirksamen Zusatz-
stoffen (Enzymen etc.) erfolgt. Da-
bei tritt keine thermische Schadi-
gung der Zellmatrix auf, die unter
Umstanden zu Kochgeschmack
fihren kann. Die subjektive Ge-
schmacksverbesserung, sowie
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analytische Messungen weisen oft
auf eine verbesserte Extraktion
von werthaltigen Inhaltsstoffen hin.
Messungen haben auch gezeigt,
dass die Entsaftung zu einer re-
duzierten Restfeuchte im Trester
fuhrt und bei Vermeidung von En-
zymzugaben selbst der Trester
noch zur Pektinherstellung ver-
wendet werden kann.

Die wichtigsten Kriterien dieser
neuen Technologie sind Verbrau-
chersicherheit und die Vermark-
tungsfahigkeit der erzeugten Saft-
produkte. Ein vom Forschungs-
kreis der Erndhrungsindustrie e. V.
(FEI) finanziertes Forschungsvor-
haben zeigte, dass die Uber phy-
sikalisch/chemische und sensori-
sche Analysen ermittelten Inhalts-
stoffkonzentrationen im porierten
Apfelsaft normal sind und der Saft
als uneingeschrankt verkehrsféhig
eingestuft werden kann.

Betriebserfahrung mit

der Maischeporation in
der Apfelsaftindustrie

Der Einsatz der mobilen Pora-
tionsanlage KEA-WEIN des For-
schungszentrums (s. Abb.1) zeig-
te, dass der druckbeaufschlagte

Strom von Apfelmaische mit 10 t/h
durch die Anlage gefahren und
sukzessive der Pulsgenerator zu-
geschaltet werden konnte. An-
schlieBend wurden zwei groBe Ex-
perimente gefahren, wobei jeweils
20 bis 30 t Apfelmaische ohne,
und eine jeweils gleiche Menge
mit eingeschalteter Bepulsung
durch die Anlage geférdert wurden.

Dabei wurde streng darauf geach-
tet, dass erstens es sich um iden-
tische Rohware handelt, d. h. glei-
cher Lieferant, gleiche Sorten und
Erntezeitpunkt, gleiches Lieferda-
tum, zweitens identische Einstel-
lung der Maschinen und Anlagen
gewdbhrleistet war, drittens, um
Messfehler auszuschlieBen, die
Rohware gewogen wurde, und
Saftmengen in dem gleichen Tank
mit Standanzeige ermittelt wurden
(keine elektronische Mengenmes-
sung), viertens BatchgréBen zwi-
schen 25 und 30t je Testfahrt be-
trugen, und schlieBlich flinftens
eine fachliche Versuchstberwa-
chung wahrend der Kampagnen
gewahrleistet war. Das eine Expe-
riment wurde mit frischen Apfeln,
das andere mit Lagerware durch-
gefuhrt, die meist reif bis Uberreif
war. In beiden Féllen wurde ein

Anstieg der Direktsaftausbeute von
funf bis sieben Prozent ermittelt.

Die daraufhin installierte stationa-
re Anlage KEA-Apfel (s. Abb.2) ist
seit Anfang 2006 ununterbrochen
in einer Produktionslinie einge-
setzt. In Tab. 1 sind Experimente
aufgelistet, die im Laufe des Jah-
res mit dieser Anlage durchgefihrt
wurden. Auffallend ist, dass die
Erstsaftausbeute an wertigem, na-
turtriben Direktsaft in allen Fallen
stabil um funf bis sieben Prozent
erhoht ist.

Aus den Ergebnissen von Tab. 1
lassen sich folgende Schlussfol-
gerungen ziehen:

e Die Ausbeutesteigerung bei
der wertgebenden Erstpres-
sung erhéht sich stabil um
5-7%.

e Der Feuchtigkeitsgehalt des
Tresters ist reduziert. Damit re-
duzieren sich auch die unver-
meidlichen Trocknungskosten
fur die Herstellung von Tierfut-
ter.

e Die Viskositatsreduktion der
porierten Maische flhrt auch
zur Erhéhung Durchsatzleis-

Experiment vom: 16.03.2006 05.04.2006 05.04.2006 13.03.2007 Mittelwerte
Poration nein ja nein ja nein ja nein ja nein ja
Energieeintrag [kJ/kg] 0 6 0 Bh5 0 4 0 3,8 0 4,3
Menge Rohware [kg] 28.880 | 28.930 | 30.940 | 21.950 | 25.490 | 24.680 | 28.510 | 28.490 | 28.455 | 26.013
Menge Erstsaft [I] 21.500 | 23.500 | 14.600 | 11.620 | 18.200 | 18.350 | 21.300 | 22.700 | 18.900 | 19.043
Menge Zweitsaft [I] 10.000 | 10.200 | 15.000| 11.400 | 11.000 | 12.200 12.000 | 11.267
Erstsaftausbeute I/kg | 74,5 % [ 81,2 % | 47,2% 52,9 % | 71,4 % | 74,4 % | 74,7 % | 79,7 % | 66,4 % | 73,2 %
Zweitsaftausbeute I’kg | 16,1 % | 15,3 % | 29,5 % 28,2 % | 16,0 % | 19,4 % 20,5 % | 21,0 %
Gesamtausbeute I/kg | 90,5 % | 96,6 % | 76,7 % (81,1 % | 87,4 % | 93,8 % 84,9 % | 90,5 %

Tab. 1: Ergebnisse der Poration von Apfelmaische bei 10 m*/h Durchsatz.
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tung, da der Saft bei der Pres-
sung besser abflieft.

e Der Saft zeigt keinerlei qualita-
tive Beeinflussung.

e Durch die Installation von
KEA-Apfel ergeben sich insge-
samt geringere Betriebskos-
ten und ein geringerer techno-
logischer Aufwand (z. B. durch
das verbesserte FlieBverhalten
des Saftes).

Wirtschaftlichkeits-
betrachtung fiir

die Herstellung von
Apfeldirektsaft

Es wurde eine Wirtschaftlichkeits-
rechnung zur Herstellung von na-
turtribem Apfeldirektsaft aus der
10 t/h Maischeverarbeitung auf
Basis eines einjahrigen Anlagen-
betriebs erstellt:

Wahrend einer Betriebsdauer von
einem Jahr (2000 Stunden) wurden
20.000 t Maische poriert. Bei einer
Ausbeuteerhéhung von funf Pro-

zent wurden zusétzlich 1000 t Saft
produziert, bzw. bei einem Erlos
von geschatzt 0,18 € pro Liter er-
gibt sich eine jahrlicher Mehrge-
winn von 180.000 €. Andererseits
treten bei einer Nutzungsdauer von
geschatzt 7 Jahren und einem
Zinssatz von 5 % jahrliche Fix-
kosten in Hohe von 42.000 € auf,
zu denen noch variable Kosten
(Strom, Wasser etc.) von 7.000 €
hinzukommen, sodass ein Netto-
gewinn von 130.000 € verbleibt.
Rein rechnerisch sind die Investi-
tionskosten von 180.000 € nach
1,5 Jahren amortisiert. Nicht ge-
rechnet sind Einsparungen bei der
Trocknung des feuchtigkeitsredu-
zierten Tresters.

Poration von Wein-
beerenmaische

Der Aufschluss von Zellen durch
Zellporation ist ein in der Weinbe-
reitung vollig neuartiges Verfahren
der Trauben- und Maischebe-
handlung. Bei der Bereitung von

Rotmost ist je nach Rebsorte ei-
ne Farbextraktion ggf. ohne Erhit-
zung innerhalb weniger Stunden
maoglich. Im Unterschied zu den
etablierten Verfahren der Rot-
weinbereitung ist die Maischepo-
ration gekennzeichnet durch nicht-
thermisch-wéssrige Extraktions-
bedingungen. Bei optimalen Be-
dingungen ist ein signifikanter Un-
terschied zwischen dem solcher-
maBen hergestellten Rotwein und
der durch Maischeerhitzung be-
reiteten Kontrollvariante analytisch
wie sensorisch kaum festzustel-
len (Tab.2). Damit werden auch An-
satzpunkte gesehen, im Vergleich
zur Maischeerhitzung Energiekos-
ten einzusparen. Im Vorfeld der
herkdmmlichen Maischegérung er-
laubt die unterstiitzende durchge-
fihrte Maischeporation einen effi-
zienteren Zellaufschluss und damit
kirzere Maischekontaktzeiten.

In der WeiBweinbereitung von ge-
wichtigem Interesse ist die Frei-
setzung von Aromastoffen oder
deren Vorstufen, vor allem aus den

b= o S > S a
G 2 3 - 3 S |18 _| &_| % 5
38| 2= | €| 5| €| 25| 25| 25| & b
50 | 8> | Ea| 22| Ea| 2o 2| E2| 82| £ 5
27| © 3 < 3 o=| g=| 5—=| B =
n
2 0] o @ = ) 0] S X
O] (O] (@] L g
Kontrolle 96,5 2,8 8,3 98,5 4,7 48 131 2,1 | 2,47 2,17
(ME¥)
Maische- 96,0 2,3 6,9 104,2 4.1 51 121 20 |2,33 2,15
poration
*)  Maischeerhitzung
**) Blindverkostung durch 48 fachkundige Personen (Kellermeister etc.). Beide Varianten sind
gleichrangig: 23 Mal wurde die Zellporation auf Rang 1 gesetzt, 25 Mal die Kontrolle.

Tab. 2: Maischeporation zur Rotweinbereitung (Spatburgunder Rotwein).
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Beerenhduten. Die Maischepora-
tion erbringt eine deutliche Stei-
gerung. Uberlange Maischestand-
zeiten kénnen damit ebenso ent-
fallen wie eine zusétzliche Enzym-
behandlung

Vorteile sind auBerdem gegeben im
Hinblick auf die Vermeidung der
Untypischen Alterungsnote (UTA).
Bei entsprechend kritischem Le-
segut haben Versuche mit zellpo-
rierter Maische gezeigt und 50 PrU-
fer in vergleichender Verkostung
bestatigt, dass infolge verbesser-
ter Extraktion ein signifikanter Qua-
litatsvorsprung gegenliber den Kon-
trollvarianten beobachtet werden
kann (Tab. 3). Bemerkenswert ist
auch der deutlich hdhere Kalium-
Wert der maischeporierten Vari-
ante, was auf einen sehr effektiven
Aufschluss hinweist.

Dieses ,Maischeporation“ ge-
nannte Verfahren eignet sich so-

wohl als Alternative zur Maische-
erhitzung bei der Rotweinberei-
tung als auch zur Unterstiitzung
der Maischegéarung sowie zur Ge-
winnung von WeiBmost. Neben
verfahrenstechnischen Vorteilen
wie verringerten Stand- und Ver-
arbeitungszeiten, ggf. auch gerin-
geren Energiekosten, |&sst das bis-
lang nicht zugelassene Verfahren
einen effizienteren Aufschluss der
Beeren sowie eine verbesserte
Weinqualitat erwarten.

Die Entwicklung der KEA-Tech-
nologie am IHM, die Férderung
und die Vermarktungsstrategie
durch die Stabsabteilung MAP und
schlieBlich die industrielle Umset-
zung der Methode durch den in-
dustriellen Kooperationspartner
KEA-TEC hat diese Technologie
auf einen erfolgreichen Weg ge-

bracht. Mit der Erstellung einer
ersten groBen Anlage und der ein-
jahrigen Bewahrungsprobe ist ein
Anfang gemacht worden, dem wei-
tere Anwendungen folgen sollen.

Der Poration von Frucht- und Ge-
muisemaischen wird groBe Auf-
merksamkeit geschenkt. Die Un-
tersuchungen erstrecken sich auch
auf ganze Hackfriichte, die durch
ein drehendes Foérderrad in ein
Wasserbad transportiert und dort
poriert werden. Hintergrund sind
Energiekosteneinsparungen, die
anstelle einer thermischen von ei-
ner ,kalten® Extraktion von Inhalts-
stoffen erwartet werden.

Zusammenfassung

Am I[HM wurde in Zusammenarbeit
mit unserem Lizenznehmer eine
Anlage zur Elektroporation bzw.
Zellporation von Fruchtmaischen
entwickelt, die nach einjahriger

Most (vorgeklart) Wein

5 % o g o o L
2 © = Ko g D — = £ — )
232 | 2= | 2| S| €| 5| 2| 55| §
2P | EB| 82| 2| E&| S5E| 82| SE| ©
E | &8 |8 | | & | & |& |° ;
= O O (O) o

Vergleich 82 11,1 0,22 99,0 6,7 85 0,26 498 2,3

(GTPY)

Kontrolle 77 9,2 0,33 96,2 6,7 83 0,33 585 2,5

(Maische

gepumpt)

Maische- 79 8,6 0,57 98,9 6,8 92 0,38 776 1,3

poration

(Maische

gepumpt)

*)  Ganztraubenpressung

**) Von den meisten Prifern muss Rang 1 flr die maischeporierte Variante vergeben worden sein

Tab.3: Maischeporation zur WeiBweinbereitung (Riesling).
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Bewahrungsprobe in einer Apfel-
saftkelterei in technischer und 6ko-
nomischer Hinsicht alle Erwartun-
gen erflllt hat. Mit Hilfe schnell re-
petierender hoher elektrischer Fel-
der wird in einem patentierten Ver-
fahren biologisches Zellgewebe
effektiver gedffnet und auf diese
Weise mit héherer Ausbeute
(5-7 %) entsaftet.

Dies war nur mit der Entwicklung
von speziellen Hochspannungs-

pulsanlagen hoher Leistung und
Durchflussreaktoren moglich, die
eine kontinuierliche Zellporation
gestatten. Dabei wird die Maische
mit bis zu 20-mal pro Sekunde ei-
nem Mikrosekunden langen elek-
trischen Puls von ca. 300 kV und
6 kA ausgesetzt. Die Maische er-
warmt sich dadurch im Schnitt um
wenige Kelvin, weswegen das Ver-
fahren als nicht-thermisches be-
zeichnet werden kann. Es gelingt

meist eine bessere Entsaftung und
eine effektivere Gewinnung wert-
voller Inhaltsstoffe der Friichte, wie
das auch in einer Zusammenar-
beit mit dem Staatlichen Wein-
bauinstitut in Freiburg fur die Wein-
beerenmaischen gezeigt werden
konnte.
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HEPHAISTOS - Energieeffizienz und Innovation durch
Mikrowellentechnik fur die industrielle Produktion von

polymeren Verbundwerkstoffen
L. Feher, S. Stanculovic, J. Akhtar, V. Nuss, T. Seitz, C. Zoller, S. Layer, J. Dittrich, IHM

Hohe Mobilitdt und Ressourcen-
verbrauch kennzeichnen heute ein
global exportorientiertes Wirt-
schaftssystem. Die zunehmende
Verknappung von Ressourcen und
Energie wird konsequenten Ein-
fluss auf die Kostenstruktur von
Produkten, Dienstleistungen, Stand-
orten und die Mobilitat an sich neh-
men. Durch vorausschauende, in-
novationsférdernde Entwicklungen
kénnen neue ressourceneffizientere
Fertigungsverfahren, Systeme und
auch Materialien entwickelt wer-
den. Neue innovative Wege werden
seit einigen Jahren am KIT (Karls-
ruhe Institut of Technology, Institut
fir Hochleistungsimpuls- und Mi-
krowellentechnik IHM, am For-
schungszentrum Karlsruhe) be-
schritten um mit Mikrowellen en-
ergieeffiziente Anwendungsfelder
durch Technologietransfer fir die
Industrie zu erschlieBen. Mikro-
wellen sind heute schon in ver-
schiedenen technischen Anwen-
dungsformen zu einem selbstver-
standlichen Bestandteil des mo-
dernen Lebens geworden (z. B.
Kichenmikrowelle). Im Vergleich
zu konventionellen Erwarmungs-
verfahren haben Mikrowellen ganz
besondere Vorteile.

Die Erzeugung sehr gleichmasi-
ger, homogener Felder war bis-
lang ein Kernproblem der Mikro-
wellenprozesstechnik und fir vie-
le industrielle Anwendungen un-
verzichtbare Voraussetzung. Die-
ses Problem wurde schon 1997 in
Grundlagenuntersuchungen am
Forschungszentrum Karlsruhe ge-
|6st sowie patentiert. Es zeigte
sich, dass eine hexagonale Geo-
metrie des Mikrowellenapplikators
unter bestimmten Voraussetzun-

” L8

=

Abb. 1: Vergleich Simulation und Experiment einer beginnenden Mi-

krowellenerwdrmung von CFK.

gen ideal zur Homogenisierung
der Mikrowellenfelder ist. Ein wei-
terer entscheidender Schritt fr
diese technischen Entwicklungen
war auch die Berechnung von Tem-
peraturantworten von Materialien
in elektromagnetischen Feldern.
Um diese komplexe Thematik be-
handeln und verstehen zu kdnnen,
war die Entwicklung verschiedener
numerischer Simulationsmetho-
den [1] entscheidend (Abb. 1). Es
konnte analytisch und numerisch
vorhergesagt werden, dass z. B.
bei kohlefaserverstarkten Ver-
bundwerkstoffen (CFK) Prozess-
felder fur die Aushértung mit ver-
schwindenden thermischen Gra-
dienten erzeugt werden kénnen
(Abb. 2).

Abb. 2: Thermografie einer CFK-
Platte im stationdren Zustand -
nur das regelnde Thermoele-
ment hebt sich leicht von der
gleichméBigen Hintergrundtem-
peratur der Platte unter dem Auf-
bau ab.

FiUr diesen industriellen Anwen-
dungsfall wurde eine modulare Mi-
krowellensystemlinie HEPHAIS-
TOS [2] mit exzellenten homoge-
nen Feldverteilungen entwickelt.
HEPHAISTOS steht fur: High Elec-
tromagnetic Power Heating Auto-
claveless Injected Structures Oven
System und verweist damit auf die
zuklnftige zeit- und energieeffi-
ziente Ersatzmdglichkeit fur die
Autoklavtechnologie (Thermische
Ofen, die unter sehr hohen Druck
gesetzt werden). Ubrigens, schon
in der antiken Welt war Hephaistos
zusténdig flr die Metall- und Ofen-
verarbeitung. Er ist identisch mit
Daedalus, der mit dem bekannten
»ersten mythologischen Flug® und
den berihmten ,geleimten Fli-
geln“ zu tun hat.

Die Idee zunehmender
Ressourcenschonung

fur Flugzeuge, Autos
und Windkraftanlagen

Diese Problematik, der sich schon
Daedalus und lkarus stellten, ist fir
die Luftfahrtforschung hochaktu-
ell, insbesondere seitdem man
Flugzeuge und Tragflachenteile zu-
nehmend aus synthetischen Leicht-
baumaterialen baut [3]. Dabei ist
die Frage des richtigen ,Leims*
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oder besser Kunststoffs fur Fllgel
natdrlich von ,tragender“ Bedeu-
tung [4]. Bei Metallen ist nach ca.
80 Jahren intensiver technischer
Entwicklung das Potenzial fur zu-
satzlich verbesserten Leichtbau
absehbar ausgeschopft. Bei koh-
lefaserverstarkten Verbundwerk-
stoffen (CFK) ist dagegen die Ent-
wicklung im vollen Gange. Auf-
grund ihrer geringen Dichte von
1,55 g/cm?® gegenliiber Aluminium
mit 2,8 g/cm?® sind diese Werk-
stoffe flr den Leichtbau beson-
ders gut geeignet.

Derzeitige Flugzeuge bestehen im
Wesentlichen noch aus Metall.
Beim Airbus A320 betragt der Ge-
wichtsanteil von Faserverbund-
werkstoffen immerhin schon 15 %.
Wahrend in jedem A380 noch rund
60 % Aluminium und 22 % CFK
stecken, soll der CFK-Anteil beim
neuen Langstreckenflugzeug A350
XWB auf 52 %, vergleichbar mit der
neuen 787 von Boeing steigen.
Duroplastische CFK-Verbundwerk-
stoffe werden heute noch in schwe-
ren Industrieéfen bei hohem Druck,
den besagten Autoklaven aus-
gehartet. Die international paten-
tierten HEPHAISTOS-Systeme ar-
beiten dagegen grundsétzlich oh-
ne zusatzlichen Druck und erwér-
men dabei tragheitslos nur das
Bauteil selber (selektive Heizung) —
die Ofenumgebung wird nicht mehr
aktiv geheizt woraus sich eine er-
hebliche Energieeinsparung ergibt
[5]. Fur die HEPHAISTOS-Systeme
sind zudem neuartige hocheffizi-
ente Antennensysteme entwickelt
worden, mit denen fast die ge-
samte erzeugte Mikrowellenleis-
tung verlustfrei in die Ofenmodu-
le eingekoppelt werden kann [6, 7].
Im Weiteren wirken die Mikrowel-
len volumetrisch, d. h. ohne Wér-

meleitung dringt die Mikrowelle in
das zu erwédrmende Material ein
und hinterlasst sofort einen Heiz-
eintrag im Inneren. Damit kann bei
einem geringen Energieverbrauch
eine hohe Heizrate in dem Bauteil
direkt durch die Mikrowelle erzeugt
werden. Zudem erschlieBen sich
synergetisch neu entwickelte kos-
tenglnstigere Verfahren der Luft-
fahrtforschung in Kombination mit
der HEPHAISTOS-Technologie,
um polymere Harze als ,,Leim* zwi-
schen trockene Kohlefasern zu inji-
zieren. Wie Untersuchungen der
EADS zeigten, ,klebt“ der mikro-
wellengehéartete ,Leim“ besser
zwischen den Fasern als durch die
Prozessierung in thermischen Ofen.
Dieses auBert sich zum Beispiel
in einer Verbesserung des ILS-Wer-
tes (Interlaminary Shear Strength),
der die Harte des Materials als
auch die Anbindung der Harzma-
trix mit den Fasern charakterisiert
(Abb. 3). Die Materialien halten
héhere Belastungen aus.

Was nun im Flugzeug Gewicht ein-
spart, kann auch dazu dienen, Au-
tomobile leichter zu machen. In
der Formel 1 z. B. wird CFK in ver-
gleichbarer Weise wie in der Luft-
fahrt eingesetzt — fir den breiten
Einsatz von Verbundwerkstoffen
im Automobilbereich, wo nicht nur
auf synthetische Kohlefasern ge-
setzt wird, sondern auch Naturfa-
sern wie Flachs und Sisal fiir Fahr-
zugverkleidungen zunehmend ein-
gesetzt werden, bestehen &hnli-
che Einsatz- und Einsparmdglich-
keiten durch Mikrowellentechnik.
Neben den technologischen In-
dustrieentwicklungen bis zu indus-
triellen GroBsystemen werden mit
anderen KlT-Instituten des For-
schungszentrums Karlsruhe und
zahlreichen bedeutenden Indus-
trieunternehmen im Rahmen ei-
nes BMBF-Projektes Grundlagen
und Anwendungen erforscht, um
bessere und schnellere Aushér-
tungen von Harzen durch spezifi-
sche mikrowellensensitive Mate-
rialien und Nano-Partikel [8] zu er-

Belastungs-Benchtest mit Druck [MPa]
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340000
330000 -
320000 -
310000 -
300000 -
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280000 - n n
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Autoklav HeiBluftofen HEPHAISTOS
(IFB) (EADS)

Abb. 3: Vergleich der ILS-Werte von identischen Testplatten in ver-

schiedenen Ofen.
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Abb. 4: Forschungszentrum Karlsruhe, IHM: Projektleitung des
BMBF-Vorhabens ,Innovative modulare Mikrowellentechnik zur
Prozessierung von Faserverbundwerkstoffen“.

maoglichen (Abb. 4). Diese Ak-
tivitdten werden am IMF-3 (Dr.
Szabo) und ITC (Prof. D&ring)
durchgeftihrt. Die HEPHAISTOS-
Technik kann durch ihre Modula-
ritat sehr groBe Systeme realisie-
ren und damit sehr groBe techni-
sche Verbundstrukturen hochqua-
litativ aushéarten. Dieses ist neben
dem Flugzeugbau auch fir nach-
haltige Energieerzeugung mit gro-
Ben Windkraftanlagen und Rotor-
blattern aus CFK ein bedeuten-
des Zukunftsthema (Abb. 5). Die
HEPHAISTOS Mikrowellentechnik
wurde seit 2003 in einem Techno-
logietransferprojekt der Abteilung
MAP (Stabsabteilung Marketing,
Patente und Lizenzen) des For-
schungszentrums Karlsruhe mit
der Vétsch Industrietechnik sowie
den Partnern Institut flr Flug-
zeugbau (IFB) an der Universitat
Stuttgart und dem Composite Re-
search Center der EADS in Mln-
chen industrialisiert [9].

Frisch gepresst mit
Mikrowellen

Die Frage des richtigen ,,Leimes* fur
Fligel und dessen Umgang, warim
Verstédndnis der antiken Autoren
des Ikarus-Mythos schon von vi-
taler Bedeutung — genauso wie in
der heutigen Verbundwerkstofffor-
schung, insbesondere seitdem man
aerodynamisch relevante Primér-
strukturen wie Tragflachenteile und
Vorfliigel zunehmend aus solchen
synthetischen Leichtbaumateria-
len (kohlefaserverstéarkten Kunst-
stoffen, CFK) bauen mdchte. Ein
neu entwickelter Mikrowellen-In-
jektor wird in Kombination mit der
HEPHAISTOS-Technologie (siehe
Beitrag ,,Mikrowellen revolutionie-
ren die industrielle Erwdrmungs-
technik®) polymere duroplatische
Harze blitzschnell als ,Leim“ zwi-
schen trockene Kohlefasern von
vorbereiteten Strukturteilen in der
Fertigung pressen [10]. Dieser Pro-
duktionsschritt der Harzinjektion

wird in Zukunft durch ein neu ent-
wickeltes kleines kompaktes Mi-
krowellensystem beschleunigt und
verbessert werden. Kern dieser
technischen Innovation ist ein kom-
pakter Mikrowellenapplikator, der
eine optimierte Felddurchdringung
des durchstrémenden Mediums
ermdglicht und damit eine volu-
metrische Heizung des Flissig-
keitsquerschnittes garantiert. In
Rohrquerschnitten bildet sich be-
kanntlich ein Poisson-Strémungs-
profil aus, das mittig eine héhere
Geschwindigkeit als am Rand be-
sitzt. Schnell stromende Flissig-
keiten, hier zudem bei schlecht
warmeleitenden Harzen, missten
Uber die am Rand langsam glei-
tende Grenzschicht zum schnell
flieBenden Kern erwarmt werden.
Dieses ist bei schnellen Geschwin-
digkeiten nicht mehr mdglich, da
die Warme den Kern vom Rand
nicht mehr erreicht und damit zum
einen Uberhitzungen am Rand auf-
treten und zum anderen eine gere-
gelte Temperatur des Kernes gar
nicht méglich wird. Anders bei Ver-
wendung des Mikrowelleninjek-
tors. Dieser heizt, die Warmelei-
tung umgehend, vom schnell flie-
Benden Zentrum zum Rand hin un-
mittelbar das durchflieBende Me-

Abb. 5: Der HEPHAISTOS-CA2 vor der Aus-
hartung einer GroBstruktur in einem metal-
lischen Werkzeug der EADS.

161



dium auf. Damit kénnen sehr hohe
Durchflussraten erreicht werden.
Zudem findet eine Aktivierung der
Harzmonomere statt, was zu einer
erhdhten Beweglichkeit und damit
Senkung der Viskositat des Harzes
fuhrt. Das Harz lasst sich dadurch
schneller, ,flissiger”, geschmeidi-
ger und mit weniger Fehlstellen
in die trockenen Kohlefasern der
Struktur injizieren. Die Entwicklun-
gen zielen auf kompakte, modula-
re Systeme, die als Stand-Alone-
Einheiten die Harzinjektion auto-
matisiert bei der Fertigung von Luft-
fahrt- und Automobilteilen vorneh-
men und auch als vollintegrierte
Komponenten in der HEPHAIS-
TOS-Produktlinie verwendet wer-
den kénnen. Im Juni 2007 wurde
am Forschungszentrum Karlsruhe
eine neue Anlage HEPHAISTOS-
CA3 (VHM 180/300) aufgebaut, die
weltweit das groBte Mikrowellen-
kammersystem mit tUber 7000 |
Prozessvolumen darstellt. Diese
Anlage ist zudem einmalig in ihrer
Konzeption, da sie Uber zwei Zu-
géange die experimentelle Realisie-

rung von Durchflussverfahren er-
mdglicht. Die Anlage befindet sich
derzeit im Testbetrieb und wird in-
nerhalb des BMBF-Vorhabens mit
den neuartigen automatisierten Mi-
krowelleninjektoren ausgerustet
werden.

Zusammenfassung und

Ausblick

In diesem Beitrag wurden Eigen-
schaften, Vorteile und Probleme der
HEPHAISTOS-Systemlinie fur die
energieeffiziente Herstellung ver-
kehrstechnischer Leichtbaumate-
rialien behandelt. Zusammen mit
Airbus wird diese Technologie fur
den Einsatz im A350- und A31X-
Programm derzeit vorbereitend un-
tersucht. Ein weiterer neuartiger An-
wendungsfall stellt die Prozessie-
rung und Konsolidierung von Hoch-
temperaturthermoplasten dar, die
aufgrund ihrer konventionell sehr
teuren und komplizierten Prozes-
sierbarkeit nur bei sehr ausgewahl-
ten Strukturteilen zur Anwendung
kommen. Die HEPHAISTOS-Tech-

nologie kann nach dem bisherigen
Ergebnisstand fiir die industrielle
Anwendung dieser extrem leichten
und starken Materialien einen Quan-
tensprung bewirken. Auch die Er-
warmung und Prozessierung von
keramischen Materialien ist damit
bei 2,45 GHz moglich, was bislang
nur bei héheren Frequenzen durch-
gefuhrt wurde. FUr eine industrielle
ErschlieBung energieeffizienter Pro-
duktionsprozesse wurde im De-
zember 2007 das neue HEPHAIS-
TOS-Versuchszentrum am IHM ein-
geweiht. Wie die theoretischen For-
schungen zudem zeigten, ist fir sol-
che Fortschritte und Optimierungen
das Verstandnis physikalischer
Quantenvorgange und Energiekon-
versionen im Mikroskopischen in
Prézisierung der klassischen Elek-
trodynamik erforderlich [11]. Es wird
spannend, welche neuartigen Opti-
mierungen und Technologien sich
aus diesen neuen Ansétzen fur die
Werkstoffverarbeitung ableiten las-
sen werden und die gute alte Ku-
chenmikrowelle als eine ,Quanten-
maschine” begriffen wird.
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Anwendungen zur Feuchteuberwachung mit

TAUPE-Sensoren

F. Kéniger, IMK; R. Schuhmann, ITC, H.-G. Mayer, MAP; M. Stacheder, A. Rohleder, Universitat Karlsruhe

Der Feuchtesensor TAUPE (Taupe
= franzdsisch Maulwurf) wurde in
Zusammenarbeit mit der Techno-
logietransfer-Abteilung (MAP) am
Forschungszentrum Karlsruhe fir
die groBflachige Bestimmung von
Wassergehaltsverteilungen in ho-
rizontalen Bodenschichten ent-
wickelt [1, 3, 4, 5].

Das Funktionsprinzip nutzt die
elektrophysikalische Wechselwir-
kung zwischen einem elektrischen
Leiter und seiner Umgebung. Bei
der Sensorkonstruktion aus einem
Flachbandkabel mit drei Kupfer-
leitern (Abb. 1) greift ein elektro-
magnetisches Feld in das umge-
bende Medium und wirkt in einem
Radius, der etwa dem Leiterab-
stand entspricht. Ist das Medium
feuchter, nimmt seine Dielektrizi-
tatszahl DZ wegen des groBen Un-
terschieds von Wasser (DZ ca. 80)
und Bodenmaterial (DZ ca. 3 bis 7)
deutlich zu und beeinflusst die
Ausbreitungseigenschaften und
die Ddmpfung des Feldes.

Bei der Anwendung des TDR (Time
Domain Reflectometry, Zeitbe-
reichs-Reflektometrie)-Verfahrens
wird eine Folge von steilflankigen
Rechtecksignalen auf die Leiter auf-
geschaltet und im Zeitbereich das
von dem Sensor reflektierte Mess-
signal aufgezeichnet [5]. Das dazu
aquvalente FDR (Frequency Do-
main Reflectometry, Frequenzbe-
reichs-Reflektometrie)-Verfahren
verwendet diskrete Frequenzen flr
die integrale Ermittelung der Feuch-
te, indem Phasenénderungen des
Signals langs der Sensoren ermit-
telt werden.

Eine flachige Anordnung von TAU-
PE-Sensoren mit einer Lange bis
zu 20 m und, je nach Gelandenei-
gung, in einem Abstand bis zu
10 m ermdglicht eine groBraumige
Ermittlung des Wassergehaltes.
Sie kann durch zusétzliche An-
ordnung von Sensoren in verschie-
denen Tiefen Informationen Uber
die Variation des Wassergehaltes
auch in einem gréBeren Volumen
liefern.

Einsatzgebiete flir den Feuchte-
sensor TAUPE betreffen alle An-
wendungen, bei denen die Kennt-
nis der raumlichen Variabilitat der
Feuchte in einem Medium von In-
teresse ist. In vielen Féllen sind re-
prasentative Feldmittelwerte und
ihre zeitliche Anderung von Inter-
esse, wobei die drtliche Auflésung
von kleinskaligen Feuchtevariatio-
nen entlang des Sensors zusatz-
liche Informationen liefert.

Dies trifft besonders zu auf die An-
wendungen:

e Dichtungskontrollsysteme flr
Mdlldeponien (TDR- und FDR-
Messungen) [1, 3, 6],

e Schneefeuchtemessung und
Bestimmung des Schneewas-
seraquivalents, das ist die Men-
ge an Wasser, die sich beim
Schmelzen aus einer bestimm-
ten Menge an Schnee bildet [2],

e Vertikale Uberwachung der
Wasserverteilung im Unter-
grund.
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Abb. 1: TAUPE-Kabel mit koaxialer Signalzufiihrung und angegossenem Flachbandkabel mit drei Kupferleitern

als Sensor.
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Dichtungskontroll-

systeme fir
Miilldeponien

GeméaB Deponieverordnung sind
Oberflachenabdichtungen von Ab-
falldeponien so auszulegen, dass
sie das Auswaschen von im Mull-
kérper befindlichen Schadstoffen
durch Oberflachenwasser verhin-
dern und das Grundwasser vor
Verunreinigungen schitzen. Das
Dichtungselement ist zwischen
Mull und Rekultivierungsschicht
eingebaut.

Deponie Karlsruhe-West

Seit 1999 ist auf der MUlldeponie
Karlsruhe-West eine vom Land Ba-
den-Wirttemberg geférderte De-
monstrationsanlage mit TAUPE-
Sensoren (Abb. 2) in Betrieb und
liefert kontinuierlich Daten Uber
den Zustand der Abdichtung.
Durch sie soll das Verfahren die
Marktreife und damit einen breiten
Einsatz im Bereich Deponieab-
dichtungskontrolle erreichen.

Deponie Magdeburg

Weitere Testanlagen mit TAUPE-
Feuchtesensoren wurden zusam-
men mit MAP, mit der Umwelt-
behdrde der Stadt Magdeburg und

der Gesellschaft fir Grundbau und
Umwelttechnik mbH, GGU, 2000
auf der Milldeponie ,,Cracauer An-
ger” in Magdeburg eingebaut. Sie
sollen unter anderem die Lang-
zeitfunktionsféhigkeit von unter-
schiedlichen geotextilen Dranage-
matten, wie sie im Tiefbau einge-
setzt werden, demonstrieren. Das
TAUPE-Kontrollsystem bestimmt
hier die zeitliche Verzégerung im
Wassertransport zwischen Nie-
derschlag und Wassereintritt in
das Drénelement.

Deponie ,,Hintere Dollert*

Im Rahmen eines Technologie-
transfer-Projektes wird zusammen
mit dem Lizenznehmer Meteolabor
AG und dem Landkreis Rastatt in
einem Testfeld mit einer Flache
von 20.000 m? auf der Deponie
,Hintere Dollert” in Oberweier die
Funktion des Dichtungselements
unter realen Bedingungen getestet,
also unter dem Einfluss von De-
poniesetzungen, der Bildung von
Deponiegas durch die Verrottung
des Millmaterials sowie Durch-
sickerungen von Oberflachenwas-
ser direkt aus der Rekultivierungs-
schicht. Das im Testfeld installier-
te Dichtungskontrollsystem TAUPE
gewdhrleistet die Kontrolle der

Abb. 2: Einbau von TAUPE-Feuchtesensoren auf der Miilldeponie
KA-West.

Dichtigkeit. Das Land Baden-W(irt-
temberg hat den Bau des Testfel-
des finanziell geférdert.

Insgesamt sind 230 TAUPE-Sen-
sorkabel in zwei Kontrollschich-
ten, unterhalb des Dichtungsele-
ments und darliber im unteren Be-
reich der Rekultivierungsschicht,
verlegt. Seit Mitte August 2005
werden die Daten des TAUPE-
Systems kontinuierlich aufge-
zeichnet, ausgewertet und gra-
phisch dargestellt.

Abb. 3 zeigt beispielhaft eine cha-
rakteristische Feuchteverteilung
Uber die Testfeldflache der Depo-
nie in Oberweier in der unteren
Kontrollschicht, die aus den Mess-
signalen der einzelnen Sensoren
ermittelt werden. Dort ist erkenn-
bar:

e An der Oberseite des Testfel-
des und an den Réndern tre-
ten zum Teil hohe Feuchtewer-
te (blau) auf. Hier ist die Ab-
dichtung gegen die Umge-
bung nicht optimal und Nie-
derschlag kann eintreten.

e Die Feuchtewerte zwischen
den beiden Wirtschaftswegen
in der Hangmitte entsprechen
den Erwartungen (weitgehend
grin unterlegt) und liegen zwi-
schen 8 und 11 Gewichtspro-
zent. Im mittleren Bereich ist
der hohe Wassergehalt des
dort feucht eingebauten Mate-
rials sichtbar.

e Am HangfuB sind ebenfalls er-
héhte Werte durch laterale Ab-
flisse gemessen.

Kritische, rot eingefarbte Bereiche
kénnen so leicht identifiziert und
néher untersucht werden. Die Ana-
lyse der jeweiligen Sensordaten
und die Prufung auf Auffalligkeiten
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erlaubt es, einen mdglichen Was-
serzutritt durch die Dichtschicht
zu erkennen.

Das System soll Leckagen mit ei-
ner Ortungsgenauigkeit < 100 m?
und die Anderung des Wasserge-
halts in der Abdichtung um + 5 Vo-
lumenprozent detektieren. Mit die-
ser Messaussage wird es dem De-
poniebetreiber moglich sein, das
Schadenspotenzial einer detek-
tierten Leckage abzuschéatzen und
geeignete MaBnahmen in die We-
ge zu leiten. Durch die Kenntnisse
dieser Parameter ergeben sich er-
hebliche Einsparméglichkeiten bei
Reparaturarbeiten.

Schneefeuchte-
bestimmung

In dem vom Forschungszentrum
koordinierten EU-Projekt ,,SNOW-
POWER* hat der kanadische Part-
ner Hydro-Quebec, einer der welt-
groBten Stromerzeuger aus Was-
serkraft, festgestellt, dass sich
durch die messtechnische Be-
stimmung der Schneefeuchte in
einem ausgewahlten Wasserein-
zugsgebiet von ca. 320 Tm? und ei-
ner damit erzielten Verbesserung
der Zuflussprognose fiir groBflachi-
ge Wasserspeicher um nur 10 %
eine Ertragssteigerung durch die
Steuerung des Wasserstandes von
2,2 TWh bzw. 45 M£ erzielen lieBe.

Darliber hinaus tragen Schnee-
feuchtemessungen zur Verbesse-
rung der Lawinenwarnung insbe-
sondere von Nassschneelawinen
bei, wobei Uber die Wasserge-
haltsbestimmung das Ausmal3 und
der Zeitpunkt der Schneeschmel-
ze bestimmt wird. Die Hochwas-
servorhersage lasst sich damit
ebenfalls erheblich préazisieren.

| St e || | Fopetng i | | i iy | | St | wwwebl i

I

Abb. 3: Feuchteverteilung im Testfeld in der Kontrollschicht unter der Abdich-
tung. Die Zahlen in den farbig unterlegten Feldern zeigen die liber die Sen-
sorlange von 10 m integrierten gravimetrischen Wassergehalte der TAUPE-Sen-
soren in ca. 2 m Tiefe zu einem Zeitpunkt.

In drei Wintern wurden TAUPE-
Sensoren (Abb. 4) auf einem Test-
feld des Schnee- und Lawinenfor-
schungszentrums Davos und auf
Testfeldern von Hydro-Quebec in
Canada getestet. Als Referenz-
messungen dienten manuell er-
fasste Schneeprofilaufnahmen, in
deren Rahmen auch der Wert des
Schneewasseraquivalents schicht-
weise bestimmt wurde sowie Mes-
sungen der Dichte mittels eines
Schneekissens (Abb. 5).

Die Stérke des TAUPE-Sensors fir
die Charakterisierung der Schnee-
decke liegt somit darin, dass zu-
satzlich zur Dichte und dem Schnee-
wasseraquivalent auch der Flis-
sigwassergehalt der Schneedecke
gemessen wird. Dies ist einerseits
fir hydrologische Fragestellungen
interessant, weil damit der Zeit-
punkt der Sattigung und des ersten
Abflusses von Wasser aus der

Abb. 4. Installation des TAUPE-Sensors fiir die
Bestimmung von Schneefeuchte, Schnee-
dichte und Schneewasseréaquivalent (Mess-
feld Weissfluhjoch, Davos (CH)) zwischen ei-
nem Bodenanker und dem Turm. Die obere
Befestigung muss hoher liegen, als die ma-
ximal zu erwartende Schneedecke.
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Abb. 6: Rohrsensor fiir Vertikalprofil der
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Abb. 5: Saisonaler Verlauf des Schneewasserwerts im Winter 2004/05
auf dem Weissfluhjoch, gemessen mit dem SNOWPOWER-Sensor,
dem Schneekissen und aus Profilmessungen.

Schneedecke festzustellen ist. An-
dererseits kann diese Zusatzinfor-
mation fir die Gefahrenbeurtei-
lung bezliglich Nassschneelawinen
von bedeutendem Interesse sein.

i,

Feuchte in einer Miilldeponie.

SchlieBlich kann man zusammen
mit Fernerkundungsdaten und hy-
drologischen Modellen insbeson-
dere die Zuflussprognose flir Was-
serkraftwerke deutlich verbessern.

Rohrsensor

Eine weitere Anwendung von TAU-
PE-Feuchtesensoren befasst sich
mit der Bestimmung von vertikalen
Feuchteprofilen und Wasserge-
haltsbestimmung in verschiede-
nen Bodenmaterialien.

Ein aktuelles Technologietransfer-
Projekt mit den Stadtwerken Karls-
ruhe hat zum Ziel, an einer Studie
mitzuarbeiten, welche die Um-
weltvertraglichkeit der Wasserent-
nahme durch die Stadtwerke und
die Grundwasserneubildung in den
Einzugsgebieten der Wasserwer-
ke untersucht.

Die Versickerung von Nieder-
schlagen in Abhangigkeit von den
Eigenschaften des Erdbodens be-

stimmt maBgebend die verfligba-
ren Wassermengen flr die Vege-
tation. Besonders bei geringen
Flurabstanden des Grundwassers
kann durch eine unvertraglich gro-
Be Absenkung eine Umgestaltung
der Flora erfolgen, die dann auch
Auswirkungen auf die Fauna haben
kann. Die Vielzahl der Grundwas-
serentnahmestellen in Deutsch-
land, welche diesen Bedingungen
entsprechen mussen, verspricht
eine hohe wirtschaftliche Umset-
zung des Verfahrens.

In einem Technologietransfer-Vor-
projekt in Zusammenarbeit mit dem
Landesumweltamt Sachsen-An-
halt sind die bisherigen TAUPE-
Sensoren dahingehend abgean-
dert worden, dass existierende
Sensoren auf PVC-Rohre (Abb. 6)
aufgebracht wurden. Auf einer Mull-
deponie in Magdeburg-Hangels-
berge messen die eingebrachten
Rohrsensoren die Anderung der
Mdllfeuchte durch Bewasserung
an der Oberflache bis in sechs Me-
ter Tiefe. Das Ergebnis liefert eine
Bewertungsgrundlage fir die ein-
zubringende Wassermenge und ih-
re Verteilung in unterschiedlichen
Tiefen und steuert die Optimierung
des DeponiegasausstoBes. Loka-
le Verndssungen und Austrock-
nungen sowie permanente Zonen
héherer Feuchte sind damit klar
erkennbar (Abb. 7).

Dieses Projekt lauft seit Mitte Juli
2006 und liefert seither eine de-
taillierte raumliche und zeitliche
Auflésung der Feuchteverteilung
im Mullkérper.

Das Technologietransfer-Projekt
»,Rohrsensor” beinhaltet, gemein-
sam mit einem Lizenznehmer, die
Entwicklung eines professionell
anwendbaren Sensors auf den
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Abb. 7: Zeitliche und raumliche Variation des Messsignals entlang des Rohrsensors der Léange 6 m, bezogen auf
einen Ausgangszustand der Feuchte im Miillkorper.

Grundlagen des bisherigen TAUPE-
Feuchtesensors und den Erkennt-
nissen aus dem Vorprojekt in Mag-
deburg.

Derartige Rohrsensoren sollen in
einfacher Weise den nahezu un-
gestdrten Einbau in eine beliebige
Umgebung, zum Beispiel auch in
Damme und Deiche, ermdglichen.
Die Messtechnik zur Ermittelung
von Wassergehalt und Feuchte-
verteilung besteht aus der Zu-
sammenstellung bestehender und
weiterentwickelter Komponenten
mit BerUcksichtigung von effek-
tiven Stromspartechniken, die ei-
nen netzunabhéngigen Betrieb auf
langere Dauer mdglich macht.

Zusammenfassung

Unterschiedliche Anwendungen
des TAUPE-Feuchtemessverfah-
rens zeigen den breiten Einsatz-
bereich zu génzlich verschiede-
nen Fragestellungen. Sie reichen
von der Kontrolle der Dichtigkeit
von Mulldeponien Uber die Be-
stimmung des Schneewassera-
quivalents bis zur Uberwachung
der Grundwasserneubildung. Der
besondere Vorteil des Verfahrens
liegt in der Fahigkeit, nicht nur
Punktmessungen durchfuihren zu
kdénnen, sondern die Feuchte in
einem gréBeren Volumen auch
ortsaufgeldst zu bestimmen. Da-

mit sind in einem weiten Anwen-
dungsgebiet, sowohl in der Wis-
senschaft als auch in wirtschaftlich
interessanten Bereichen, detail-
lierte Aussagen Uber die Wasser-
gehaltsverteilung in einem Medium
mdglich.
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Gips als nachwachsender Rohstoff

M. Schwotzer, ITC; G. Dehne, GEOTEKT GbR; A. Gerdes, ITC und HS-Karlsruhe

Baustoffe reprasentieren einen der
groBten anthropogen verursachten
Massenstréme. So betragt die
Weltjahresproduktion des Port-
landzementes allein ca. zwei Mil-
liarden Tonnen. Bei der Herstel-
lung wird ca. eine Milliarde Tonnen
CO, freigesetzt und aufgrund der
erforderlichen Brenntemperatur
von Uber 1400 °C ist auch ein er-
heblicher Energieeinsatz nétig.
Durch den weiter steigenden Be-
darf an Baustoffen, vor allem in
den industriellen Schwellenlandern
wie China oder Indien, werden sich
diese Zahlen eher noch erhéhen.
Um diesen Entwicklungen begeg-
nen zu kénnen, werden in Zukunft
Werkstoffe wie z. B. Gips eine
wichtigere Rolle spielen, zumal
durch Einsatz moderner Bauche-
mie dessen Eigenschafts- und An-
wendungsspektrum deutlich er-
weitert werden kann. Dem breite-
ren Einsatz des ,low-energy“-Pro-
duktes Gips steht aber die Ver-
fugbarkeit der natirlichen Roh-
stoffe gegenulber.

Die naturlichen Vorkommen hoch-
wertigen Gipsgesteins, dem Roh-
stoff fUr die Herstellung von Spe-
zial- und Industriegipsen sind rar
und werden immer schwerer zu-
ganglich. Gipsgesteine (CaSO, x
2 H,0) mit niedrigerer Reinheit,
d. h. mit einem hohen Anteil an
dem wasserfreien Calciumsulfat
Anhydrit (CaSO,) stehen jedoch in
groBen Mengen zur Verfiigung. In
einem Technologietransferprojekt
des Forschungszentrums Karlsru-
he GmbH, gefordert und betreut
von der Stabsabteilung Marketing,
Patente und Lizenzen, und der
Gipsindustrie befindet sich derzeit
ein neues Konzept zur Nutzung

dieser qualitativ minderwertigen
Rohstoffe in der Erprobung. In Ver-
suchsfeldern in offengelassenen
Steinbrtichen sollen diese anhy-
dritreichen Gesteine in hochwerti-
ge Rohstoffe fur industrielle Nut-
zung umgewandelt werden. Durch
technische Einflussnahme wird die
im nattrlichen Umfeld zwar spon-
tan, jedoch sehr langsam ablau-
fende Umwandlungsreaktion von
Anhydrit in Gips beschleunigt.
Gipsgesteine sollen als ,,nach-
wachsender Rohstoff* aus anhy-
dritreichen Gesteinen gewonnen
werden. Mit moderner Analytik und
mit Hilfe von Computersimulatio-
nen werden die Reaktionspara-
meter der ,Vergipsungsreaktion®
von Anhydritgestein erfasst. Feld-
und Laborversuche sind die Basis
fur die Untersuchung der chemi-
schen und mineralogischen Pro-
zesse bei der ,Vergipsung“ von
anhydritreichem Gestein.

Neben der Ermittlung von Grund-
lagenwissen Uber die ,,Vergipsung“
wird auf diesem Wege die Voraus-
setzung fir die Umsetzung dieses
neuen Konzeptes im groBtechni-
schen MaBstab geschaffen.

Die nattrliche

Vergipsung von Anhydrit

Die Umwandlung von Anhydritge-
stein in gipsreiches Gestein ist ein
im natdrlichen Umfeld spontan, je-
doch sehr langsam ablaufender
Prozess. Die Umwandlung von An-
hydrit in Gips ist eine Lésungs- und
Ausfallungsreaktion. Anhydrit geht
in Losung und Gips kristallisiert
aus. Diese Reaktion fuhrte zur Bil-
dung natlrlicher Gipslagerstatten.
Kommt Anhydritgestein durch ge-
ologische Prozesse in den Einfluss-
bereich von Wasser, werden durch

Kahler Kopf, Siidharz.

die so genannte ,,Vergipsung“ Gips-
lagerstéatten gebildet [1]. Diese La-
gerstattenbildung lauft in geologi-
schen Zeitrdumen ab. In Abb. 1 ist
die Grenze von Gips und Anhydrit
einer derart gebildeten Lagerstéat-
te dargestellt (Lokalitat Kahler Kopf,
Walkenried, Stidharz).

Auf freiliegenden Anhydritflachen
stillgelegter Steinbriiche kann ei-
ne Anhydritvergipsung, gemes-
sen an der in geologischen Zeit-
raumen ablaufenden Bildung von
Gipslagerstatten, sehr schnell ab-
laufen [2]. Im Zuge der Vergipsung
quillt das Anhydritgestein gewis-
sermaBen auf. Abb. 2 zeigt Fotos
dieser als ,,Zwergenlécher” be-
zeichneten Aufwélbungen vergip-
sender Anhydritschichten in of-
fengelassenen Steinbrichen. Der
Mechanismus, welcher zu dieser
Volumenverdnderung des Ge-
steins flhrt, wird im Folgenden
erlautert.

Reaktionsmechanismus

der Vergipsung
von Anhydritgestein

In Abb. 3 ist der Reaktionsmecha-
nismus der Vergipsung von Anhy-
dritgestein schematisch darge-
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Abb. 1: Grenze Anhydrit - Gips, Lokalitat
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Abb. 2: Zwergenlécher, Walkenried, Siidharz.

stellt. Voraussetzung flr die Ver-
gipsung von Anhydritgestein ist
die Anwesenheit von Wasser. Es
dient bei der Vergipsung einerseits
als Losemittel zur Anhydritauflo-
sung und wird andererseits fur die
Kristallisation der Hydratphase
Gips bendétigt. Demzufolge beein-
flussen zwei Prozesse die Reak-

tionsgeschwindigkeit der Vergip-
sung: Der Transport von Wasser
(Abb. 3 a) sowie die Reaktionsbe-
dingungen fur die Auflésung von
Anhydrit und die Kristallisation von
Gips (Abb. 3 b).

Beim Wachstum in Porenrdumen
und Frakturen des Anhydritge-

@ Auflésung von Anhydrit
CaS0, — Ca* +80,>

Transport

von H,0
B ]

@ Kristallisation von Gips
C

a* + 80, +2H,0 — CaS0, x 2H,0

Transport

von H,0
C————

Gipskristallisation fiihrt
2u Kristallisationsdruck

Abb. 3: Mechanismus der Vergipsung von Anhydritgestein.

steins bauen Gipskristalle einen
gerichteten Druck auf, der zu De-
formationen und zum mechani-
schen Versagen des Gesteinsge-
figes flhrt [3]. Dies kann zur Er-
weiterung des Fraktursystems im
Gestein flihren. Somit wird verhin-
dert, dass durch ein Zuwachsen
der Porenrdume mit Gips die wei-
tere Wasserversorgung und damit
auch die Vergipsungsreaktion un-
terbunden werden.

Dariiber hinaus sind die freilie-
genden Anhydritflachen offenge-
lassener Steinbriiche den Einflis-
sen der Witterung ausgesetzt.
Klimatische Einflussfaktoren wie
z. B. Temperaturschwankungen
oder Frostsprengung, kénnen zur
Schwéachung des Gesteinsgefi-
ges fuhren und beglnstigen auf
diese Weise den Wassertransport
ins Gestein.




Laboruntersuchungen
und Feldversuche

Allgemeines

Das Ziel von Laborexperimenten
und Feldversuchen ist es, die Ein-
flussgroBen, welche die Vergip-
sungsgeschwindigkeit maBgeb-
lich beeinflussen, zu identifizieren.
Die Kenntnis der Vergipsungsge-
schwindigkeit und das Versténdnis
der sie beeinflussenden Faktoren
ist die Voraussetzung flr eine wirt-
schaftlich relevante Umsetzung
des Konzeptes ,,Gips als nach-
wachsender Rohstoff*.

Laborexperimente

In Laborversuchen wurde durch
Einflussnahme auf die Léslich-
keitsgleichgewichte durch Veran-
derung der Zusammensetzung der
Reaktionslésung und Temperatur-
bedingungen die Bildung der
2Zwergenldécher® nachgestellt.
Abb. 4 zeigt einen Quader aus An-
hydritgestein, bei welchem unter
Laborbedingungen die Anhydrit-
aufldsung und die Gipskristallisa-
tion forciert wurden. Durch Ein-
stellung reaktionsférdernder che-
mischer Randbedingungen ist es
maoglich, den Vergipsungsprozess
weiter zu beschleunigen.

Ergebnisse der
Feldversuche

Abb. 5 zeigt den Aufbau eines
GroBversuches in einem offenge-
lassenen Steinbruch. Hier werden
verschiedene Gesteinstypen mit
mehreren Versuchskonzeptionen
vergipsungsbeschleunigenden Be-
dingungen ausgesetzt.

Die Untersuchung dieser Feldver-
suche zeigt, dass sich Vergipsung

Durch Einstellung reaktionsfordernder Bedingungen
im Laborexperiment konnte die ,,Zwergenloch-
hildung“ in 2-3 Wochen forciert werden.

Der Kristallisationsdruck von (in Poren und
kleinsten Frakturen) wachsenden Gipskristallen
verursacht eine mechanische Beanspruchung
des Anhydritprobestiicks. Der Anhydritquader ist
saufgequollen®.

Reproduktion der Zwergenldcher im Labor

Abb. 4: Reproduktion der ,,Zwergenldocher” im Labor.

von Anhydrit im nattirlichen Umfeld
durch technische Einflussnahme
beschleunigen lasst. Mit voran-
schreitender Vergipsung lieB sich
eine Veranderung des Gesteins-
gefiiges beobachten. Abb. 6 a) bis
c) zeigt die makroskopisch sicht-
bare Verénderung eines Anhydrit-
gesteins im zeitlichen Verlauf eines
Feldversuches. Das urspringlich
blau grau erscheinende Anhydrit-
gestein (Abb. 6 a) ist im n&chsten
Schritt von weiBen Adern und fei-
nen Frakturen durchzogen (Abb. 6
b). Im letzen Schritt erscheint das
Gestein weiB, was auf die Umset-
zung zu Gips hinweist (Abb. 6 c).

Das Dunnschliffbild (Abb. 6 c) zeigt
eine Fraktur, die auf den Innensei-
ten mit Gipskristallen belegt ist.
Risse entstehen, wenn in dem Ge-
stein Spannungen aufgebaut wer-
den, welche seine Zugfestigkeit
Uberschreiten. Im Feldversuch kén-
nen Spannungen durch klimati-
sche Einflisse (z. B. Temperatur-
schwankungen, Feucht-Trocken-
Zyklen) oder durch die chemische
Reaktion (Kristallisationsdruck

Abb. 5: Aufbau eines GroBversuches in einem
offengelassenen Steinbruch.

durch Gipswachstum) im Gestein
entstehen. Diese Rissbildung ist
fir die Vergipsungsreaktion von
groBer Bedeutung, da Transport-
maoglichkeiten flr Wasser entste-
hen und neue reaktive Oberflachen
geschaffen werden.

Des Weiteren zeigten verschiede-
ne Gesteinstypen ein unterschied-
liches Reaktionsverhalten. In den
Untersuchungen zeigten sich die
von Reimann [2] beschriebenen
Zusammenhange zwischen dem
Vergipsungsverhalten und dem

171




Anhydritgestein

Abb. 6: Reaktionsfortschritt im
Feldversuch.

Gesteinstypus des anhydritreichen
Gesteins. So zeigen beispielswei-
se Gesteine, die sich in ihren Ge-
flgecharakteristika wie z. B. der
KorngréBe unterscheiden, Unter-
schiede in ihrem Vergipsungsver-
halten.

Zusammenfassung und
Ausblick

Die Vergipsung von Anhydritge-
stein lasst sich durch technische
Einflussnahme beschleunigen. Der
Zusammenhang zwischen Vergip-
sungsgeschwindigkeit und duBe-
ren Einflissen sowie Materialpa-
rametern ist nachgewiesen.

Fur die wirtschaftlich relevante
Realisierung des Konzeptes ,Gips
als nachwachsender Rohstoff* ist
die Abschéatzbarkeit der Vergip-
sungsrate von groBBer Bedeutung.
Ein zentraler Punkt fiir die Reakti-
onsgeschwindigkeit der Vergip-
sung ist die Wassergangigkeit des
Gesteins. Das Zusammenspiel der
im natirlichen Umfeld wirksamen
Einflussfaktoren ist rein experi-
mentell sehr schwer fassbar. Daher
wird durch Parameterstudien an
einem numerischen Modell das
komplexe Materialverhalten bei
der Vergipsung analysiert werden.
Beispielsweise kbnnen mit dieser
Vorgehensweise Zusammenhén-
ge zwischen der Vergipsungsre-
aktion und Faktoren wie Tempera-

turschwankungen, Rissbildung und
der KorngréBe des Anhydritge-
steins ermittelt werden. Die Kennt-
nis dieser Zusammenhange ist
wichtig, um die Umsetzungsrate
abschéatzen zu kdénnen. Die tech-
nische und damit auch wirtschaft-
liche Umsetzung wird wesentlich
durch die Reaktionsgeschwindig-
keit bestimmt. Im Laufe des Pro-
jektes wurden Ldsungen entwi-
ckelt, die mittelfristig einen tech-
nischen Einsatz anhydritreicher
Rohstoffe zur Herstellung von Werk-
stoffen auf Gipsbasis erwarten las-

sen.
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Magnettechnologie fiir pl bis m® - Anwendungs-
beispiele von Magnetseparatorentwicklungen aus

dem ITC-WGT

M. Franzreb, ITC

Das Institut fiir Technische Chemie,
Bereich Wasser- und Geotechno-
logie (ITC-WGT) am Forschungs-
zentrum Karlsruhe, beschaftigt sich
seit Uber zehn Jahren mit der Ent-
wicklung und Anwendung von Ma-
gnetseparatoren. Grundlage fir al-
le Typen von Magnetseparatoren
bildet dabei die Eigenschaft ma-
gnetischer Felder auf Materie eine
Kraft auszuliben. Der allgemeine
Zusammenhang fir diese Ma-
gnetkraft F,, lautet:

Fm= HO Vp MP I:lH

mit der Permeabilitdtskonstante
des Vakuums p,, dem Partikel-
volumen V,, der Partikelmagne-
tisierung M, und dem Gradienten
der magnetischen Feldstédrke am
Ort des Partikels [JH. Da die Art der
abzutrennenden Partikel in der Re-
gel vorgegeben ist, bilden die Ein-
flussgroéBen auf die innerhalb eines
Separators erzielbare Magnetkraft
die vorherrschende Feldstérke und
insbesondere deren Gradient. Die
Herausforderung bei der Entwick-
lung von Magnetseparatoren be-
steht daher in der gezielten Gene-
rierung ausreichend starker Ma-
gnetfeldgradienten innerhalb des
Arbeitsvolumens einerseits und
der strdomungstechnischen Opti-
mierung andererseits. Im Falle
groBer Arbeitsvolumina von Litern
bis hin zu m®, wie sie in Magnet-
separatoren bei der Erzaufberei-
tung oder der Partikelseparation in
metallverarbeitenden Betrieben
anfallen, ist das in den Siebziger
Jahren des letzten Jahrhunderts
entwickelte Prinzip der Hochgra-
dienten-Magnetseparation (HGMS)
unter dem genannten Gesichts-
punkt sicherlich bis zum heutigen

Zeitpunkt die effektivste Methode
[1]. Bei der HGMS wird in den Be-
reich eines duBeren Magnetfeldes
eine mit einer ferromagnetischen
Abscheidematrix geflllte Filter-
kammer eingebracht. Diese Ab-
scheidematrix besteht zum Bei-
spiel aus einer lockeren Packung
grober Stahlwolle oder einem Sta-
pel Drahtnetze. Die Matrixdrahte
blndeln das duBere Magnetfeld in
ihrer Umgebung und schaffen so
nahe ihrer Oberfldche Bereiche,
die auf para- sowie ferro- bzw. fer-
rimagnetische Partikel stark an-
ziehend wirken. Durchstrémt eine
Suspension derartiger Partikel den
Separator, werden diese selbst flir
PartikelgroBen im Sub-Mikrome-
terbereich innerhalb der Matrix
zurlickgehalten und die gereinigte
Flussigkeit verlasst das System.

Magnetseparation im
Kubikmeter-MaBstab

Wéhrend das Grundprinzip der
HGMS seit ca. 40 Jahren bekannt
ist, ist die technische Umsetzung
bis heute Gegenstand intensiver
Forschungs- und Entwicklungsta-
tigkeiten. Ausgehend von den An-
forderungen an magnetische Ver-
fahren in der Wassertechnologie
wurde am ITC-WGT ein kontinu-
ierlich arbeitender Karussellma-
gnetseparator patentiert [2] und in
Form verschiedener Prototypen
getestet [3, 4]. Im Rahmen einer
Prasentation des Separators auf
der Hannovermesse 1997 kam es
zu einem ersten Kontakt mit der Fir-
ma Steinert. Die Firma Steinert ist
ein traditionsreiches und innova-
tionsgepragtes Unternehmen, das
insbesondere in den Bereichen
Metallrecycling sowie Abfallauf-
bereitung tatig ist. Der 1889 in K&In
gegrindete Familienbetrieb be-

schaftigt heute rund 150 Mitarbei-
ter und ist u. a. Uber Tochterge-
sellschaften, Joint Ventures und
Lizenznehmer weltweit prasent.

Der urspriingliche Wunsch der Fir-
ma war es, eine Lésung fir die
Abwasserprobleme des Tochterun-
ternehmens Metalloxyd zu finden.
Schon bald entstand aber der Ge-
danke einer gemeinsamen Ent-
wicklung des Magnetseparators
bis zur Marktreife. Dennoch be-
nétigte es weitere eineinhalb Jah-
re und zweier Diplomarbeiten, bis
1999 ein auf die Dauer von drei
Jahren ausgelegtes Technologie-
transferprojekt beginnen konnte.
Der im Laufe des Projekts in der
Hauptwerkstatt des Forschungs-
zentrums gefertigte Karussellma-
gnetseparator demonstrierte seine
Effizienz u. a. zur weitergehenden
Phosphatelimination in der Klar-
anlage des Forschungszentrums
[4], er veranschaulichte letztendlich
aber auch die mechanische Kom-
plexitat und damit Stéranfalligkeit
des Systems. Als Konsequenz aus
diesen Beobachtungen konzen-
trierten sich die weiteren Arbeiten
auf das gemeinsam erdachte Prin-
Zip eines starren Aufbaus des Se-
parators in Kombination mit einem
schaltbaren Permanentmagneten
[5]. Ein schaltbarer Permanentma-
gnet entsprechender GréBe und
Starke war hierbei vollkommen neu
und fuhrte im Jahr 2001 zu einer er-
folgreichen Patentanmeldung [6]
des Hochgradient-Magnetfilters,
kurz HGF. Ein erster Prototyp war
im Jahr 2002 fertig gestellt und
wurde u. a. fur Prozessfllssigkei-
ten der Stahl- und Automobilindus-
trie erprobt. Im Folgenden wird die
Funktionsweise und eine typische
Anwendung des HGF kurz erlau-
tert.
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Abb. 1: a) Ansicht eines Schnitts durch einen Hochgradienten-Magnetseparator des Typs HGF.
b) Mittels FEM berechnete Magnetfeldverteilung fiir den Schaltzustand des Rotors wahrend des Filtra-
tionsbetriebs bzw. c) wahrend der Riickspiilung.

Der HGF besteht aus einem Per-
manentmagnetrotor, der in einem
Eisenkreis/Eisenjoch eingebaut ist
(siehe Abb. 1a). Der Permanent-
magnetrotor ist mit Magnetbldcken
aus Neodym-Eisen-Bor, dem stérks-
ten industriell genutzten Perma-
nentmagnetmaterial, besttickt. Der
Eisenkreis bildet ahnlich einem
Hufeisenmagnet eine massive U-
férmige Einheit zur Fihrung des
magnetischen Flusses. Im oberen,

offenen Bereich befindet sich die
Abscheidematrix. Im eingeschal-
teten Zustand bildet der zylindri-
sche Permanentmagnet zusam-
men mit dem Eisenjoch einen ge-
wohnlich Magnetkreis, der im Be-
reich der Abscheidematrix ein Ma-
gnetfeld von ca. 450 mT erreicht
(Abb. 1b). Im ,ausgeschalteten”
Zustand ist der Permanentma-
gnetrotor um 90° um seine Langs-
achse gedreht (Abb. 1c). Hierdurch

liegt das wirkende Magnetfeld bei
nur noch ca. 3-4 mT, d. h. das Ver-
héaltnis von ein- zu ausgeschalte-
tem Zustand betragt Gber 100.
Nord- und Stidpol sind dann im di-
rekten Bereich des Rotors kurz-
geschlossen und die Abscheide-
matrix kann gespult werden. Durch
erneutes Drehen des Rotors um
90° liegt das Magnetfeld im Bereich
der Abscheidematrix wieder an
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und ein neuer Filtrationszyklus be-
ginnt.

Der erste Bautyp des HGF besitzt
eine Abscheidematrix von 50 cm
Lé&nge und wird daher unter der
Bezeichnung HGF 50 gefihrt. Je
nach Einsatzbedingungen und
Kundenanforderungen kénnen mit
ihm Durchsétze zwischen 3 und
160 m%h erzielt werden. Werden
noch hdhere Durchsatze gefor-
dert, sind inzwischen weitere Typen
der Baureihe HGF verfligbar. Die
derzeit groBte Ausfuhrung, der HGF
100-2, verfugt Uber zwei, links und
rechts des Permanentmagnetro-
tors angeordnete Abscheidema-
trices von je 1 m Lange. Abb. 2
zeigt einen HGF 100-2 wé&hrend
der Fertigung (a) sowie wéahrend
des konkreten Betriebs unter den
harten Einsatzbedingungen in ei-
nem Walzwerk (b).

Ein typisches Einsatzgebiet des
HGF sind die Vorreinigungsstufen
in Walzwerken. In der Vorreinigung
werden dabei dem Ausgangsma-
terial anhaftende Fette und Ole
verseift sowie anhaftende Feinst-

partikel aus Metall und Zunder ent-

fernt. Um die geforderten Qualita-
ten von unter 10 mg verbleibenden
Feststoffen pro m? Blech zu erfuil-
len, ist dabei eine konstante Pfle-
ge der Entfettungsbader notwen-
dig. Die mittlere KorngrdBe der zu
entfernenden Partikel liegt bei nur
ca. 1,5 ym bei einem Eisenanteil
des Gesamtfeststoffs von ca.
50 %. Durch den Einsatz eines
HGF im Bypass konnte der Eisen-
gehalt in den Tauchentfettungs-
badern von urspringlich tber
200 mg/I auf im Mittel 50 mg/I re-
duziert werden. Noch entschei-
dender flr den stérungsfreien Be-
trieb der gesamten Entfettungs-
anlage ist jedoch der Schutz der UI-
trafiltrationsanlage, die zur Entfer-
nung feinster Seifenpartikel ein-
gesetzt wird. Durch den Einbau
zweier HGF im Jahr 2005 konnte
die Eisenkonzentration im Zulauf
der Membranmodule um bis zu
90 % gesenkt werden. Die Ultra-
filtrationsanlage bezieht ihren Zu-
lauf dabei aus einem Zwischen-
behalter, der direkt aus dem Filtrat
des HGF gespeist wird. Die Ma-
gnetfilter arbeiten im Dauerbetrieb,
nur unterbrochen durch eine wo-

Abb. 2: Fotos der derzeit gréBten Ausfiihrung des Hochgradienten-Magnetseparators Typ

chentliche manuelle Kontrolle und
Reinigung von wenigen Minuten.
Aktuelle Fortentwicklungen der
HGMS-Technologie am ITC-WGT
zielen vor allem in Richtung klei-
nerer Systeme flr einen dezentra-
len Einbau sowie in Richtung spe-
zieller Ausfihrungen zur Verbes-
serung der Filterabreinigung im
Falle adhédsiver Komponenten in
den Zuldufen.

Magnetseparation im
Mikroliter-MaBstab

Das zweite Beispiel fir einen er-
folgreichen Transfer von am For-
schungszentrum Karlsruhe ent-
wickelter Magnettechnologie ar-
beitet in Flussigkeitsvolumina, die
ca. acht GréBenordnungen gerin-
ger sind als die durch einen HGF
bearbeiteten. Anstelle der Partikel-
elimination aus 10 m%h lag die
Aufgabenstellung hier in einer au-
tomatisierbaren Abtrennung und
Resuspendierung magnetischer
Mikropartikel aus Probenvolumina
bis hinab in den Bereich von 100 pl
und darunter. Entsprechende Auf-
gabenstellungen finden sich im

HGF mit zwei Abscheidematrices von je 1 m Lange. a) Zwei HGF 100-2 wahrend der Ferti-
gung. b) HGF 100-2 inklusive Verrohrung wahrend des Einsatzes in einem Walzwerk.




Bereich der Probenaufbereitung
fur die Bioanalytik, Forensik und
medizinische Diagnostik. In den
genannten Gebieten ist oftmals ei-
ne Isolierung und Reinigung von
Biomolekiilen, wie z. B. Nuklein-
sauren oder Proteinen, aus ge-
ringsten Probenmengen eine not-
wendige Voraussetzung flr an-
schlieBende analytische Techni-
ken [7, 8]. Ein Vergleich verschie-
dener Verfahren zur Probenaufar-
beitung zeigt rasch die Vorteile des
Einsatzes funktioneller magneti-
scher Mikropartikel, sogenannter
Magnetbeads, gegentiber klassi-
schen Techniken wie Extraktion
oder Adsorption an Festphasen.

Separatorkopf

2 1

I | LI T
Elektrnmagnet

“themagen

Abb. 3: Detailansicht des chemagic Ma-
gnetic Separation Module | der Firma
chemagen. Zu sehen sind der Elektro-
magnet sowie der verfahrbare Separa-
tionskopf mit in diesem Fall zw6lf ma-
gnetisierbaren sowie um ihre Achse ro-
tierbare Metallstdben. Durch Einfahren
des Separatorkopfs in die Bohrung des
eingeschalteten Magneten werden die
Stébe temporar magnetisiert, wodurch
sich in Probenmaterial suspendierte ma-
gnetische Mikropartikel an den Staben-
den anlagern.

Die Handhabung magnetischer
Partikel mit Durchmessern von ca.
1 pm in Volumina bis zu wenigen
Millilitern kann im Falle weniger
Proben Uber einfache Handma-
gnete oder Magnetracks erfolgen.
In den genannten Anwendungs-
gebieten ist aber oftmals die rasche
Bearbeitung einer groBen Proben-
anzahl notwendig. Bei dem Ein-
satz von automatisierten Handha-
bungsrobotern stellt sich dabei
das Problem, dass neben einer
Separation auch eine Uberfiihrung
der Magnetpartikel in neue L6-
sungen und eine anschlieBende
effiziente Resuspendierung gefor-
dert sind. Diese, mittels klassi-
scher Permanentmagnete nicht er-
reichbare, Kombination von Fahig-
keiten wird durch ein am ITC-WGT
in Zusammenarbeit mit der Firma
chemagen Biopolymer-Technolo-
gie AG entwickeltes und paten-
tiertes Separations- und Resus-
pensionsprinzip erreicht [9]. Das
Prinzip wurde rasch nach seiner

Entwicklung durch die Firma che-
magen Biopolymertechnologie AG
in Lizenz genommen und bis zur
Marktreife entwickelt. Einen Aus-
schnitt des resultierenden kom-
merziellen Produkts, dem chema-
gic Magnetseparations Modul |,
zeigt Abb. 3.

Bei dem chemagic System wird
die magnetische Separation der
Partikel durch den Einsatz eines
Elektromagneten in Kombination
mit auswechselbaren ,Separa-
tionskopfen“ erreicht. Die Separa-
tionskodpfe verfiigen Uber 12 oder
96 magnetisierbare Stabe aus ei-
nem speziellen, weichmagneti-
schen Material. Zur Partikelsepa-
ration wird der Separationskopf
abgesenkt, wodurch die Stabe in
die ProbengefaBe eintauchen.
Durch Einschalten des Elektroma-
gneten werden die Stabe magne-
tisch und sammeln an ihrem Ende
die Partikel ein (Abb. 4). Anschlie-
Bend kdnnen die am Stab anhaf-

Stab

et Einwegspritze

MAGNET AN

Rotation aus

<%

00~ 0 Q_ o
A Fﬂn eYg

ROTATION AN

Abb. 4: Schematische Darstellung des Betriebszustands des
chemagic Magnetseparations Modul | wahrend der Partikel-
abscheidung bzw. -resuspension.
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Anwendung Ausgangsmedium Proben- Referenz
volumen

Isolierung viraler Nukleinsduren aus Plasma 10 ml [10, 11]

gepoolten Plasmaproben von

Blutspendern zum Nachweis von

Infektionserregern (z. B. Hepatitis)

Isolierung genomischer DNA aus Vollblut Vollblut 2ml [12]

zur HLA-Klassifizierung (Voraussetzung

zur Identifizierung von Spendern fur

Stammzelltransplantationen)

Isolierung viraler oder bakterieller Blut, Plasma, Urin, 200 pl

Nukleinsauren aus Patentienproben zum Abstriche, Muttermilch,

Nachweis unterschiedlicher Krankheits- Stuhl

erreger (u. a. Chlamydien, Borrelien)

Hochdurchsatzanalyse der Scrapie- Schafsblut 15 pl [13]

Anfalligkeit bei Schafen

Tab. 1: Anwendungen des chemagic Systems zur Hochdurchsatz-Probenaufbereitung.

tenden Partikelpellets durch Ver-
fahren des Separationskopfs in
neue Lésungen Uberflihrt werden.
Zur Resuspendierung der Partikel
werden der Magnet ausgeschaltet
und gleichzeitig die Stabe Uber ei-
nen Motor in schnelle Rotation um
ihre Langsachse versetzt. Hier-
durch kommt es zu einer raschen
und zugleich schonenden Resus-
pendierung der Partikel.

Seit seiner Markteinfuhrung im Jahr
2002 hat sich das chemagic Sys-
tem in zahlreichen Anwendungen
bewéhrt, bei denen eine verlass-
liche Hochdurchsatz-Probenauf-
bereitung unbedingte Vorausset-
zung ist. Wie aus der kurzen Uber-
sicht in Tab. 1 zu erkennen, erfor-
dern Anwendungen wie die Un-
tersuchung von Blutspenden nach
viralen Infektionen oder die HLA-
Typisierung im Rahmen der Iden-
tifizierung passender Stammzel-
len-Spender flr Leuk&mieerkrankte
eine extrem hohe Verlasslichkeit
der eingesetzten Techniken.

Auch im Falle der Anwendung der
Magnetseparation zur automati-
sierten Handhabung von Magnet-
partikeln in kleinsten Volumina
steht die Entwicklung nicht still.
So erwies sich der Durchsatz des
chemagic Systems von bis zu 4000
Proben pro Tag fir viele Anwen-
dungen als zu groB. Die jingste
Umsetzung des beschriebenen
Magnetseparationsprinzips, der
chemagic Prepito, beschrankt sich
daher auf die parallele Bearbei-
tung von bis zu zwélf Proben, wo-
bei in dieses neue System bereits
eine automatisierte Dosierung der
benétigten Pufferldsungen als Stan-
dard integriert ist [14].

Der Einsatz moderner Magnet-
technologie bietet vom pl- bis zum
m®-MaBstab die Mdglichkeit einer
effizienten Elimination bzw. Hand-
habung magnetischer Feinstpar-
tikel im GréBenbereich weniger Mi-
krometer. Die Anwendungen rei-

chen dabei von der Verbesserung
der Produktqualitdt und dem Schutz
nachgeschalteter Systeme bis hin
zu modernen Hochdurchsatztech-
nologien im Zusammenhang mit
bioanalytischen oder medizinischen
Fragestellungen. Die auf dem Ge-
biet der Magnettechnologie aktu-
ellen und zukinftigen Arbeiten am
ITC-WGT konzentrieren sich ins-
besondere auf das bisher wenig
untersuchte technische Anwen-
dungspotenzial funktioneller ma-
gnetischer Mikro- und Nanoparti-
kel in den Bereichen Biokatalyse,
Bioproduktaufreinigung sowie all-
gemein dem Bereich selektiver
Sorptionsverfahren. Durch die Kom-
bination funktioneller Magnetparti-
kel mit maBgeschneiderter Magnet-
technologie erdffnet sich die Mdg-
lichkeit neuer, vereinfachter Pro-
zesse mit verbesserter Kinetik und
Ausbeute.
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Ein einfaches und kostengunstiges Verfahren zur
Dioxinabscheidung - von den Grundlagen zur
technischen Anwendung

S. Kreisz, H. Hunsinger, ITC

Hinter der Bezeichnung ,,Dioxine*
verbergen sich zwei chemische
Verbindungsklassen (polychlorier-
te Dibenzo-p-dioxine und Diben-
zofurane, PCDD/F) mit insgesamt
210 einzelnen chemischen Ver-
bindungen (Kongenere). Die Toxi-
zitat der einzelnen Kongenere va-
riiert sehr stark in Abhangigkeit
von der Stellung und der Anzahl
der Cl-Atome im Molekdl. Dioxi-
ne mit weniger als vier Cl-Atomen
werden als untoxisch betrachtet.
Da Dioxine mit vier bis acht ClI-
Atomen (TetraCDD/F-OctaCDD/F)
in Umweltproben immer als Ge-
misch der verschiedenen Konge-
nere vorliegen, wurde aus Nor-
mierungsgrinden das System der
Toxizitatsaquivalentfaktoren (I-TEF)
eingeflihrt. Dieses System ordnet
jeder einzelnen Verbindung einen
Toxizitéatsfaktor zu und ermdglicht
dadurch, unterschiedlich zusam-
mengesetzte Dioxinproben in ihrer
Auswirkung auf die Umwelt zu ver-
gleichen. Der analytische Mess-
wert der einzelnen Kongenere wird
mit dem Toxizitétsfaktor multipli-
ziert und die Summe dieser Werte
ergibt den TEQ-Wert (Toxizitats-
aqgivalenzwert) einer Probe. Alle

gesetzlichen Regelungen zur Emis-
sion von Dioxinen beruhen auf die-
sem System. Prinzipiell gilt, dass
niedriger chlorierte PCDD/F (z. B.
TCDD) einen héheren I-TEF-Wert
haben als hoéher chlorierte PCDD/F
(z. B. OCDD). Eine Anreicherung
der niedrigchlorierten PCDD/F in
einer Probe flihrt zu einer Erhéhung
des TEQ-Wertes.

Im Rahmen unserer Untersuchun-
gen zur Bildung/Zerstérung von
Dioxinen an der Anlage TAMARA
stellten wir fest, dass sich die Zu-
sammensetzung der Dioxine beim
Durchstrdmen der Nasswéascher
stark anderte [1]. Als Ursache hier-
fir wurde von uns die reversible
Absorption der PCDD/F [2] in dem
als Konstruktionswerkstoff einge-
setzten Polypropylen (PP) identifi-
ziert (Abb. 1a).

Dieser Prozess hat in Verbren-
nungsanlagen mit Nasswaschsys-
temen, in denen PP als Werkstoff
eingesetzt wird (z. B. Fullkorper,
Tropfenabscheider) eine beson-
dere Bedeutung. Ein Teil der in das
Nasswaschsystem eingebrachten
Dioxine wird im PP absorbiert und
angereichert. Im Nicht-Regelbe-
trieb (An- und Abfahrzeiten, Stor-
falle) kdnnen im Vergleich zum

Regelbetrieb deutlich héhere
PCDD/F-Konzentrationen in das
Nasswaschsystem eintreten. Dies
bedeutet, dass nach einer lange-
ren Betriebszeit der Nasswéascher
die Dioxine so stark im PP ange-
reichert sind, daB schon geringe
Anderungen der Temperatur oder
der PCDD/F-Konzentration im Ab-
gas zu einer PCDD/F-Desorption
fuhren (,Memory-Effekt").

Da niedrig chlorierte PCDD/F leich-
ter desorbiert werden (héherer
Dampfdruck, héhere Diffusions-
geschwindigkeit) und einen héhe-
ren Beitrag zum TEQ-Wert liefern,
fuhrt diese Desorption dazu, dass
der TEQ-Wertim Abgas nach Wa-
schern héher liegen kann als die
Eingangskonzentration. Haufig
wird dann der Emissionsgrenz-
wert Uberschritten. Daher muss
in solchen Anlagen entweder ein
zusétzliches Aggregat zur PCDD/F-
Abscheidung am Ende der Rauch-
gasreinigungsstrecke nachgeris-
tet werden (Polizeifilter) oder die
Freisetzung der PCDD/F aus dem
Nasswaschsystem verhindert wer-
den. Aus der Literatur [3] sind zu
diesem Zweck unter anderem Ver-
fahren bekannt, bei denen dem
Waschwasser feine Aktivkohle-
partikel oder Tenside zugesetzt
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Abb.1: Schematische Darstellung a) des reversiblen Absorptions-/Desorptions-Gleichgewichtes der
Dioxine in PP, b) der irreversiblen Dioxinabscheidung in Fiillstoff-dotiertem PP (C-PP).
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werden, die eine PCDD/F-Ab-
scheidung bewirken wodurch die
PCDD/F-Konzentration im Abgas
abgesenkt wird. Diese Verfahren
bendtigen Dosiereinrichtungen,
greifen aktiv in den Prozess ein
und kdnnen die Eigenschaften des
Nasswaschsystems nachteilig be-
einflussen. In beiden Verfahren
kdnnen feine, mit Dioxinen ange-
reicherte Partikel (C-Partikel oder
Aerosol-Tropfchen) im Abgasstrom
mitgerissen und emittiert werden.

Basierend auf diesen Erkenntnis-
sen wurde die Idee entwickelt,
durch Einbringen eines stark ad-
sorbtiv wirkenden Fillstoffes (z. B.
Aktivkohle) in das PP die Desorp-
tion der Dioxine und damit den
Memory-Effekt zu unterdrticken.

Dieses Material wiirde die Vortei-
le des PP (selektive PCDD/F-Ab-
scheidung, kein Abrieb) mit den
Vorteilen eines Flllstoffs (starke,
irreversible PCDD/F-Adsorption)

PCDD/F-Abscheidegrad der PP-Saule

101,0 -
) s TCDF
96,0 +— PeCDF
o
86,0 - p
2 81,01 —=— (OCDF
& ol, —=— TCDD
76,0 1 PeCDD
o
66,0 1 P
610 . . : ; . . . 0CDD
4 8 12 16 20 24 28 32 36
Versuchsdauer [Tage]
@ PCDD/F-Abscheidegrad der C-PP-Séule
101.0 —— TCDF
100,0 - = PeCDF
Hx CDF
i
= 80— il —— TCDD
97,0 — PeCDD
—=— HxCDD
9,0 1— HpCDD
95,0 N . : : : : 0cDD
4 8 12 16 20 24 28 32 36

Versuchsdauer [Tage]

Abb. 2: Abscheidegrade der Dioxine nach Chlorierungsgrad in den beiden pa-
rallel durchgefiihrten Laborexperimenten.

vereinen. Ein solches Material, des-
sen mechanische Eigenschaften
gegenuber reinem PP durch den
Fullstoff nicht wesentlich veréan-
dert werden, ware sowohl als Fest-
bettfilter im Abgassystem als auch
zur Konstruktion von Bauteilen im
Nasswaschsystem geeignet.

Ein zuséatzlicher Vorteil dieses Ma-
terials ergibt sich bei der Entsor-
gung. Aufgrund der Membran-
funktion des PP sollte eine selek-
tive Abscheidung organischer Ver-
bindungen auf dem Fllstoff statt-
finden. Anorganische Gasbestand-
teile, vor allem Quecksilber, wirden
auf dem Fullstoff nicht adsorbiert.
Dadurch wére es mdglich, ge-
brauchtes C-PP-Material durch
Rickfuhrung in die Verbrennung zu
entsorgen. Wahrend des Verbren-
nungsvorgangs werden die orga-
nischen Schadstoffe, auch die Di-
oxine, praktisch vollstandig zer-
stort. Es ware kein Transport und
keine Deponierung dioxinhaltiger
Ruckstéande notwendig.

Basisuntersuchungen

Mit diesen Randbedingungen und
den bei uns vorhandenen techni-
schen Mdoglichkeiten wurde zum
Zweck einer schnellen Realisie-
rung beschlossen, fein gemahle-
nen (<100 um) Herdofenkoks
(HOK) in das PP einzubringen und
mit diesem Material (C-PP) die er-
sten Versuche durchzufihren. Als
Referenz wurde ein Parallelver-
such mit purem PP-Granulat
durchgefthrt.

Uber ein bei uns entwickeltes Ver-
fahren [4] wurde Raumluft mit ca.
500 ng/Nm?® Dioxinen (Cl4-Cl8) an-
gereichert und bei 78-80 °C in ei-
ner silanisierten Glasséule (Durch-
messer: 4,5 cm) jeweils Uber ein
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Festbett aus C-PP- bzw. PP-Gra-
nulat geleitet. Das Festbett war in
einzelne Betten unterteilt. Die
PCDD/F-Konzentration am Ein-
gang und Ausgang des PP-Bettes
wurde kontinuierlich gemessen.
Alle Bestandteile der Apparatur,
die mit PCDD/F in Berlhrung ka-
men, bestanden aus silanisiertem
Glas. Die Adsorberkartuschen der
Probenahmen wurden zeitgleich
im Abstand einiger Tage ausge-
wechselt und auf PCDD/F unter-
sucht. Die Versuchszeit betrug je-
weils 35 Tage (Abb. 2).

Die Abscheidegrade der beiden
Experimente flr die einzelnen
Chlorierungsstufen ist in Abb. 2b
graphisch dargestellt. Deutlich ist
zu sehen, dass im Fall des PP der
Abscheidegrad flr die hochchlo-
rierten PCDD/F Uber den gesam-
ten Versuchszeitraum praktisch
konstant bleiben, wahrend die Ab-
scheidegrade fir die tetrachlorier-
ten PCDD/F nach ca. 30 Tagen
deutlich abfallen; d. h. die niedrig-
chlorierten PCDD/F durchdringen
aufgrund ihrer reversiblen Ab-
scheidung im PP den Filter schon
nach kurzer Zeit.

Im Fall des C-PP bleibt der Ab-
scheidegrad flir alle Chlorierungs-
stufen der PCDD/F Uber den ge-
samten Versuchszeitraum prak-
tisch konstant, d. h. es findet eine
irreversible Adsorption an der
Oberflache der im PP eingelager-
ten Kohlepartikel statt.

Dieses Ergebnis wurde in einem
nachfolgenden Desorptionsver-
such bestatigt. FUr diesen Versuch
wurden Dioxin-beladene C-PP/PP-
Proben aus dem Laborversuch bei
120 °C von erhitzter Raumluft
durchstrédmt. Beide Versuche wur-
den mit identischen Versuchspa-

rametern durchgefihrt. Die freige-
setzten PCDD/F wurden unmittel-
bar danach auf Herdofenkoks ad-
sorbiert. Die PCDD/F-Beladung
des Herdofenkokses wurde nach
Versuchsende analysiert (Abb. 3).

Es zeigte sich, daB die aus C-PP
thermisch desorbierbare PCDD/F-
Menge mindestens um den Faktor
50 niedriger liegt als aus PP. Dies be-
deutet, daB3 der Uberwiegende Teil
der PCDD/F im C-PP an den Koh-
lenstoff adsorbiert ist und thermisch
nicht mehr desorbierbar ist.

Auf der Basis dieser Ergebnisse
wurde eine Patentanmeldung [5]
durchgefihrt.

Technische Umsetzung

Noch wahrend der Patentanmel-
dung (Februar 2001) gab es erste
Kontakte mit der schwedischen
Firma Gétaverken Miljo AB (GMAB)
aus Goteborg, die im Juli 2001
zum Abschluss eines Lizenzver-
trages fUihrten. Im September 2001
wurde die erste kommerzielle MUll-

verbrennungsanlage in Thisted/
Danemark mit Fullkdérpern aus
»~Schwarzem PP ausgerUstet. Die-
se Anlage diente der Gewinnung
von Daten zur Abscheideeffizienz
im groBtechnischen Dauerbetrieb
und der Optimierung des Materi-
als (Fullstoff, Flllstoffgehalt, me-
chanische Eigenschaften). Bereits
nach sechs Monaten Betrieb wa-
ren die Ergebnisse so positiv, dass
GMAB mit dem zwischenzeitlich
ADIOX® getauften Material im
Sommer 2002 auf den Markt kam
[6]. Die ersten groBtechnischen
Anwendungen bestanden im We-
sentlichen im Ersatz von PP-
Flllkérpern in Waschern durch
ADIOX®-Fullkérper zur Unter-
drickung des ,Memory-Effektes”
und zur zusatzlichen Dioxinab-
scheidung in Altanlagen zur Un-
terstlitzung vorhandener Dioxin-
abscheider.

Auf der Basis der dabei gewonne-
nen Erkenntnisse wurden in enger
Zusammenarbeit zwischen dem
Forschungszentrum Karlsruhe und

CIPP [EC-PP
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Abb. 3: Vergleich der Desorptionsgrade von Dioxin-beladenem PP/C-PP bei
120 °C aufgeschliisselt nach Chlorierungsgrad (Desorptionsgrad in % = De-
sorbierte Menge PCDD/F / Gesamtbeladung PCDD/F*100).
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GMAB weitergehende Abgasrei-
nigungskonzepte entwickelt und
realisiert:

Dioxinabscheidung in
Nasswéschern mit
ADIOX®-Fillkérpern

Konzeption:

e Einhaltung aller gesetzlichen
Emissionsgrenzwerte mit ro-
busten und kostenglinstigen
Komponenten.

e Staubabscheidung: Elektro-
filter; Schadgase + Dioxine:
ADIOX®-Nasswascher.

e Integration in bestehende
Rauchgasreinigungsanlagen
nur durch einfache Modifika-
tion der Nasswéascher.

Ende 2004 wurde die nach dieser
Konzeption erneuerte Abgasreini-
gung der Mllverbrennungsanlage
(MVA) in Holstebro (D&dnemark) in

Abb. 4: Bild der Nasswascher der MVA Holstebro.

Betrieb genommen (Abb. 4 u. 5).
Erstmals werden in dieser Anlage
Dioxine ausschlieBlich durch die
Kombination Elektrofilter/Nass-
wascher weit unter den gesetzli-
chen Emissionsgrenzwert abge-
senkt. Die Anlage lauft seit Inbe-
triebnahme problemlos und der
Abscheidegrad fur die PCDD/F

liegt stabil bei ca. 99 % (Abb. 6).
Obwohl die Nasswascher zur Dio-
xinabscheidung etwas groBer als
Ublich dimensioniert sind, ist die-
ses Konzept den Alternativverfah-
ren (Aktivkohledosierung mit Ge-
webefilter, Katalytische Verfahren)
6konomisch und betriebstechnisch
Uberlegen.

Elektrofilter

AR

Rauchgas=)——

%

S

HCI-Wascher

S0,-Wischer

@

—— Wirmeriick-

— gewinnung

NaOH

Abb. 5: Schema der Rauchgasreinigung Mabjergverket in Holstebro/Danemark.
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Abb. 6: PCDD/F-Abscheidegrad der ADIOX®-Wascher in der MVA
Holstebro wahrend des ersten Betriebsjahres.

Einsatz als Trockenadsorber

Konzeption:
Einsatz als Polizeifilter nach Ge-
webefilter/Nasswascher

Im Jahr 2005 wurde ein mit
ADIOX®-Formkérpern gefliliter Ad-
sorberturm im Bypass einer MVA
in Goteborg in Betrieb genommen.
Das Abgas (1000 Nm?®h) wurde
nach Nasswaschern entnommen
und durch einen Warmetauscher
auf 80 °C erhitzt, um Kondensa-
tion im Adsorber zu verhindern.

Nach einem Testbetrieb von 12
Monaten lagen gentgend Daten
zur Auslegung einer technischen
Anlage vor. Wie erwartet, kdnnen
im trockenen Betrieb gleiche Ab-
scheidegrade mit kleineren Bau-
groBen als im Nassbetrieb erreicht
werden.

In der MVA von Lynkdping (Schwe-
den) wurde diese Konzeption als
Polizeifilter im Jahr 2006 realisiert
(Abb. 7 u. 8). Zunachst erfolgt die
Hauptabscheidung der Dioxine
durch die Aktivkohle-(AK)-Dosie-

Abb. 7: Teilansicht der Rauch-
gasreinigung MVA Link6ping,

rung auf die Gewebefilter (Flug-
stromverfahren). Der ADIOX®-Filter
dient zum Abfangen von Emissi-
onsspitzen im Nicht-Regelbetrieb
(An-/Abfahrtsbetrieb, Storfalle).
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Abb. 8: Schema der Rauchgasreinigung Tekniska Verken in Lynkdping/Schweden.




Bisher wurden zu diesem Zweck
Ublicherweise AK-Festbettadsor-
ber (Nachteile: Abrieb, Selbstent-
zlindung, Differenzdruck) oder Ka-
talysatoren (Nachteile: hohe In-
vestitionskosten, hohe Tempera-
turen) eingesetzt. Erste Messungen
in 2007 belegen die volle Funk-
tionsfahigkeit.

Stand der Dinge

PCT-Anmeldung; Patente er-
teilt in allen groBen potenziel-
len Maérkten (Deutschland,
USA, Russland, China, Indien).

Flllkérper unterschiedlicher
Geometrie und GroBe aus
ADIOX®-Material sind im Ein-
satz.

Standzeiten des Materials = 2
Jahre.

Gewebe aus ADIOX®-Material
als Tropfenabscheider sind im
Einsatz.

Installation von ADIOX®-Form-
koérpern in mehr als 50 techni-
schen Anlagen.

Installationen in 8 europai-
schen Landern (Abb. 9) sowie
in USA und Kanada.

Literatur

e Einsatz nicht nur in Miull-

verbrennungsanlagen son-
dern auch in der Chemischen
Industrie und der Papierindus-
trie

Abb. 9: ADIOX®-Installationen in Europa.

e Entsorgung Dioxin-beladener

ADIOX®-Fiillkérper durch Ver-
brennung ohne Einfluss auf die
Emissionen wurde in einer Mull-
verbrennungsanlage nachge-
wiesen.
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Neuartige reaktionsgesinterte Keramiken zur

Herstellung von vollkeramischem Zahnersatz

J. R. Binder, N. Schlechtriemen, E. Glnther, H.-J. Ritzhaupt-Kleissl, J. HauBelt, IMF;
A. Bodenmiller, E. Klose, E. Knorpp, KaVo Dental GmbH;
G. Heydecke, J. R. Strub, Universitétsklinikum Freiburg, Abteilung fir Zahnarztliche Prothetik

MaBgeschneiderte, auf spezifische
Anforderungen hin optimierte Ke-
ramiken gewinnen in vielen tech-
nischen Bereichen zunehmend an
Bedeutung. Ihre besonderen Ei-
genschaften erhalten die moder-
nen Hochleistungswerkstoffe erst
durch die Verwendung syntheti-
scher Ausgangsverbindungen, die
unter kontrollierten Bedingungen
weiterverarbeitet werden. Die Her-
stellung der keramischen Bautei-
le basiert in der Regel auf pulver-
technologischen Formgebungs-
verfahren und einer Verdichtung
der porésen Formkdrper durch ei-
nen Hochtemperaturprozess, dem
Sintern. Dabei tritt eine lineare
Schwindung von typischerweise
15-20 % auf. Die so genannte Sin-
terschwindung wird bei der Ferti-
gung berlcksichtigt, in dem der zu
sinternde Formkd&rper entspre-
chend gréBer dimensioniert wird.
Erfolgt die Schwindung nicht iso-
trop, so muss das Bauteil auf-
wandigen und kostenintensiven
Nachbearbeitungsprozessen un-
terzogen werden. Speziell bei Mi-
krobauteilen ist eine Nachbear-
beitung aufgrund der geringen Di-

Sintertemperatur

mensionen haufig nicht moglich.
Daher sind fur den Einsatz von ke-
ramischen Werkstoffen in der Mi-
krosystemtechnik Verfahren vor-
teilhaft, mit denen der Sinter-
schwund minimiert werden kann.
Zur Herstellung von ,,near net sha-
pe“-Keramiken [1] stellen Reak-
tionssinterverfahren eine interes-
sante Prozesstechnik dar.

Basierend auf dem Prinzip des Re-
aktionssinterns wurde im Institut fir
Materialforschung Ill des For-
schungszentrums Karlsruhe in-
nerhalb des Programms Nano-
und Mikrosysteme ein Verfahren
entwickelt, mit dem die Sinter-
schwindung nicht nur minimiert,
sondern vollstdndig kompensiert
werden kann. Dies wird durch den
Einsatz von intermetallischen Ver-
bindungen ermdglicht. Im System
AlL,O;-SiO,-ZrO, stehen mit ZrSi,,
Zr,Si und ZrAl; drei intermetalli-
sche Verbindungen zur Verfigung,
mit denen eine ganze Reihe von
keramischen Materialien mit un-
terschiedlichen Werkstoffeigen-
schaften (Tab. 1) hergestellt werden
kénnen [2-5].

Zur Etablierung dieser form- und
dimensionstreu sinternden Kera-

Sinterdichte

Weibull-Parameter

miken in der Mikrosystemtechnik
werden derzeit verschiedene Mi-
krostrukturierungsverfahren ver-
folgt [6, 7]. Im Bereich der Dental-
technik ist man bezlglich der in-
dustriellen Nutzung dieses inno-
vativen Werkstoffes bereits einen
Schritt weiter. Hier gelang der Tech-
nologietransfer einer reaktions-
gesinterten Zirkonkeramik. Der
Werkstoff wurde in enger Zusam-
menarbeit mit der Firma KaVo Den-
tal GmbH im Hinblick auf die Be-
arbeitung mit dem KaVo Everest”
CAD/CAM-System [8] und den An-
forderungen der Zahnmedizin bis
zur Marktreife weiterentwickelt.
Begleitet wurden die Entwicklun-
gen von Beginn an durch In-vitro-
und spater durch In-vivo-Studien
des Universitatsklinikums Freiburg.

CAD/CAM-Technologie
in der Dentaltechnik

Mit der CAD/CAM-Technologie hat
ein automatisiertes Fertigungs-
verfahren Einzug in die Dental-
technik gehalten, das nicht nur aus
wirtschaftlicher Sicht interessant
ist, sondern die Herstellung von
vollkeramischem Zahnersatz, ins-
besondere aus oxidkeramischen

Risszahigkeit

[°C] [o/cm?] [% TD] o,[MPa] m][-] K,. [MPa m'3]
SiO,-Zirkon 1600 4,19 99 311 8 3,3
(2r/Si=0,75)
Zirkon-ZrO,* 1550 4,97 97 468 10 4,8
(2r/Si=2,0)
Mullit-ZrO, 1450 4,31 97 632 12 5,0
Al,O;-Mullit-ZrO, 1500 4,21 99 635 18 4,7
AlL,O,- ZrO," 1575 4,61 98 779 17 =
*) Bei diesen Keramiken konnte die Schwindung nicht vollsténdig kompensiert werden.

Tab. 1: Werkstoffkennwerte von reaktionsgesinterten Keramiken im System Al,0;-SiO,-ZrO..
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Werkstoffen wesentlich erleichtert
bzw. erst ermdglicht. Dies fuhrt zu
einem zunehmenden Angebot an
unterschiedlichen keramischen
Materialien. Unter dem Gesichts-
punkt der CAD/CAM-Fertigung
kdnnen Dentalkeramiken in vier
Gruppen eingeteilt werden [9]. Man
steht vor der Wahl zwischen der
Hartbearbeitung, die mit langen
Maschinenlaufzeiten sowie einem
hohen Werkzeugverschleil3 ver-
bunden ist, und der WeiBbearbei-
tung, bei der der anschlieBende
Sinterprozess zu einer linearen
Schwindung von ca. 20 % fuhrt.
Des Weiteren hat man nach der
WeiBbearbeitung auch die Mog-
lichkeit, tUber die Infiltration von
Glas einen dichten Werkstoff zu
erhalten [10]. Diese so genannten
Infiltrationskeramiken konnten be-
reits mit , klassischen“ Methoden

im Dentallabor hergestellt werden
[11]. Bei der seit Ende 2006 kom-
merziell erhéltlichen KaVo Ever-
est” HPC (high performance cera-
mic) handelt es sich um eine neuar-
tige Dentalkeramik. Diese kann im
Grlinzustand bearbeitet werden
und wird im anschlieBenden
Reaktionssinterprozess form- und
dimensionstreu gesintert.

Prinzip der KaVo
Everest® HPC

Das Prinzip der schwindungsfrei
sinternden Zirkonkeramik beruht
auf der Kompensation der beim
Sinterprozess unvermeidbar auf-
tretenden Schwindung durch eine
volumenvergréBernde Oxidations-
reaktion [2]. Hierbei hat sich die
Verwendung der intermetallischen
Verbindung Zirkoniumdisilicid

(ZrSi,) als besonders glnstig er-
wiesen, weil die Oxidationsreaktion
des ZrSi, zu ZrSiO, und SiO, mit
einer relativen hohen Volumenzu-
nahme von 121 % verbunden ist.
Die relative Volumenanderung AV
wahrend des Reaktionssinterprozes-
ses wird letztendlich durch die Zu-
sammensetzung des Grinkdrpers
bzw. durch dessen relative Mas-
senanderung Am, durch die nach
der Formgebung erzielte Griindich-
t€ Parinkerper UNA durch die Sinterdich-
te der Keramik pyeramic DEStimmt:

- -« Panks
AV = (1+ Af) G~ 1
Keramik

In Abb. 1 wird anhand der Ergeb-
nisse der thermischen Analyse das
Prinzip des Reaktionssinterpro-
zesses veranschaulicht.
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Abb. 1: Thermische Analyse einer reaktionsgesinterten Zirkonkeramik. Die vier Stadien des Reak-
tionssinterns - Pyrolyse des Bindemittels, Oxidation des ZrSi,, Bildung der ZrSiO,-Phase und Sin-
terprozess - lassen sich anhand der Langen- (rot) und Massenanderung (blau) zuordnen. Am Ende
hat der Formkdrper wieder seine urspriingliche Lange erreicht.
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Neben Zirkoniumdisilicid sind Zir-
koniumdioxid und ein siliziumor-
ganisches Polymer die wesent-
lichen Bestandteile dieses Reak-
tionssinterverfahrens. Der Anteil
des Zirkoniumdioxids beeinflusst
zum einen die relative Volumenzu-
nahme und zum anderen (ber das
Zr/Si-Verhaltnis die Werkstoff-
eigenschaften [3]. Das silizium-
organische Polymer ist fur die Form-
gebung und die Griinkdrperstabi-
litdt entscheidend. Zudem hat die-
ser so genannte ,low loss binder”
gegenuber konventionellen Bin-
demitteln den Vorteil, dass er beim
keramischen Brand zu Uber 80 %
keramisiert und dadurch die
Schwindung von vornherein mini-
miert. Neben diesen drei Haupt-
bestandteilen wurden wahrend der
Werkstoffentwicklung weitere an-
organische Additive zugegeben,
die nicht nur zu verbesserten Werk-
stoffeigenschaften fihrten, son-
dern mit denen auch die Sinter-
temperatur von Uber 1600 °C auf
1450 °C verringert werden konnte.
Dadurch ist es mdglich, Kronen
aus KaVo Everest®” HPC und Zahn-
ersatz aus Zirkoniumdioxid zu-
sammen in einem Ofen zu sintern.
Des Weiteren konnte durch die Zu-
gabe von Farbpigmenten bzw. Me-
talloxiden eine Einfarbung der an
sich weiBen Keramik in dentale
Grundfarben realisiert werden
(Abb. 2).

Werkstoffeigenschaften

der reaktionsgesinterten
Keramik

Die Keramik zeichnet sich durch ih-
re hervorragende chemische Be-
standigkeit aus. Die chemische
Loslichkeit liegt mit 7,2 pg/cm? [12]
deutlich unter dem in der DIN EN
ISO 6872 geforderten Grenzwert

Abb. 2: Reaktionsgesinterte Vollkronen, die mit verschiedenen Me-
talloxiden und Farbpigmenten in dentale Grundfarben eingefarbt
wurden (unten: Beispiele aus dem Vita Lumin-Vakuum Farbring).

von 100 pg/cm?. Die gute chemi-
sche Bestandigkeit fihrt auch zu
ausgezeichneten Ergebnissen bei
der Prufung der Biokompatibilitat.
Diese wurde von einer unabhan-
gigen Firma, die auf die Prifung
von Medizinprodukten spezialisiert
ist, durchgefihrt.

Die mechanischen Eigenschaften
wurden ebenfalls innerhalb einer In-
vitro-Studie am Universitatsklini-
kum Freiburg ermittelt [12]. Die
gesinterte Keramik weist eine nach
der Weibull-Statistik ermittelte Bie-
gefestigkeit o, von 339 MPa und
einen Weibull-Modul m von 17 auf.
Der im Vergleich zu anderen ent-
sprechenden Dentalkeramiken [13]
hohe Weibull-Modul bestétigt die
Zuverlassigkeit der HPC-Keramik.
Neben der Festigkeitspriifung wur-
den an der Universitétsklinik Frei-
burg auch Kausimulatortests an re-
aktionsgesinterten Kronen durch-

geflhrt. Dabei wurden die Kronen
1,2 Mio. Zyklen mit 49 N (entspricht
ca. funf Jahren) belastet. Bei die-
sen Untersuchungen lag die Uber-
lebensrate bei 100 %. Nach der
Kausimulation wurden die Kronen
in einer Prifmaschine bis zum
Bruch belastet. Diese so genann-
ten Bruchlasten geben die maxi-
male Belastung in N an, die zum
Versagen der Keramik flihren. Die-
se Werte sind stark von der Dicke
und Geometrie der Kronen ab-
hangig und erstreckten sich bei
der In-vitro-Studie zur Befestigung
von KaVo Everest” HPC-Kronen
von 966 N bis 3964 N [14]. Im
Rahmen dieser Studie wurden zwei
verschiedene Befestigungsze-
mente auf ihre Eignung getestet.
Aufgrund der sehr guten mecha-
nischen Werkstoffeigenschaften
kann festsitzender Zahnersatz aus
HPC konventionell befestigt wer-
den.
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Neben der Werkstoffentwicklung
war fUr den erfolgreichen Transfer
dieses innovativen Werkstoffan-
satzes auch die Etablierung eines
industriellen Prozesses von groBBer
Bedeutung.

Industrielle Fertigung
und Passgenauigkeit

Die Fertigung der HPC-Blanks er-
folgt Uber typische Verfahren der
keramischen Industrie. Hierbei
konnte das Forschungszentrum
Karlsruhe die KaVo Dental GmbH
aufgrund der umfangreichen Er-
fahrungen sowie der technischen
Ausstattung (Abb. 3) beim Aufbau
eines industriellen Fertigungsver-
fahrens in erheblichem Umfang
unterstitzen. Bei der Auswahl der
optimalen Prozessparameter stand
stets die Prozesssicherheit im Vor-
dergrund. Ein wichtiger Prozess-
schritt ist dabei die Einstellung

Abb. 3: Teil des Keramiktechnikums des In-
stituts fiir Materialforschung lil.

der Schwindungsfreiheit. Exakt
schwindungsfrei sinternde Kera-
miken erhalt man, indem bei der
isostatischen Verdichtung der Roh-
linge die Dichte der Grlinkorper
Parinksrper SO €iNgestellt wird, dass
folgende Beziehung erfillt ist:

_ pKeramik
pGrﬂnkbrper - ~
1+Am

Umfangreiche Untersuchungen
zeigten, dass mit den industriell
gefertigten Blanks Kronen bzw.
spezielle Prufkérper hergestellt
werden kdnnen, die nach dem Sin-
tern die gleichen Dimensionen auf-
weisen wie vor dem Reaktionssin-
terprozess. Hierbei wird eine Ge-
nauigkeit von wenigen Mikrome-
tern erzielt [7]. Auch In-vitro-Un-
tersuchungen der Abteilung fur
Zahnérztliche Prothetik am Uni-
versitatsklinikum Freiburg bestéti-
gen die gute Passgenauigkeit der
Kronen aus diesem Material [14].
Hierbei wurde aber nicht nur die
Schwindungsfreiheit der Keramik
betrachtet, sondern die Passung
nach der gesamte Prozesskette,
d. h. von der Abdrucknahme préa-
parierter Zdhne Uber die Herstel-
lung entsprechender Modelle und
der CAD/CAM-Fertigung mit dem
KaVo Everest” System bis hin zum
Sintern der Kronen und der Uber-
prifung der Passung auf den
Zahnstimpfen. Die mittlere Rand-
spaltbreite der Kronen liegt mit
33 um vor bzw. 45 ym nach der Ze-
mentierung unter dem gewtinsch-
ten Wert von 50 pm.

CAD/CAM-Fertigung

und Indikationsbereich

Die HPC-Keramik zeichnet sich
aber nicht nur durch ihre Werk-

stoffeigenschaften und gute Pas-
sung aus, sondern auch durch ei-
ne hohe Stabilitat der Griinkdrper.
Die Rohlinge lassen sich dadurch
im Griinzustand ideal bearbeiten
und erméglichen eine detailge-
treue Abbildung selbst von sehr
feinen Strukturen. Die Detailtreue
wird vor allem bei der Gestaltung
von Kauflachen deutlich (Abb. 4).
Zudem wirkt sich die Griinkorper-
stabilitdt positiv auf die Kanten-
stabilitét, insbesondere im Kro-
nenrandbereich, aus. Das Material
ist mit Hartmetallwerkzeugen ide-
al maschinell zu bearbeiten und
das bei kurzen Bearbeitungszeiten
und einem geringen Werkzeug-
verschleiB.

Die mittels CAD/CAM gefertigten
Kronen werden Uber Nacht bei
1450 °C form- und dimensionstreu
gesintert. Die nach dem Sintern
dunkel erscheinenden Kronen wer-
den zun&chst durch Abstrahlen
mit 50 pm Edelkorund behandelt
[15]; die endgliltige Fertigstellung
erfolgt Uber eine einfache und
schnelle Hochglanzpolitur der
Oberflache. Die polierten Vollkro-
nen weisen eine hohe Oberfla-
chengiite auf. Die Kronen kénnen
mit Ublichen Befestigungsmate-
rialien beim Patienten eingeglie-
dert werden. Die Indikation der
KaVo Everest® HPC sind Vollkronen
im Seitenzahnbereich. Zahnersatz
aus HPC stellt eine preisglinstige
keramische, biokompatible Alter-
native zu unverblendeten NEM-
bzw. Goldkronen dar.

Schlussfolgerung

Durch die enge Kooperation zwi-
schen dem Forschungszentrums
Karlsruhe, der KaVo Dental GmbH
und der Universitatsklinik Freiburg
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Abb. 4: Frasen einer HPC-Zahnkrone mit dem KaVo Everest® CAD/CAM-System (links) und Blick auf
die Kauflache einer gefrasten HPC-Krone (rechts).

ist es gelungen, eine neuartige re-
aktionsgesinterte Keramik fur die
Anwendung in der Zahnmedizin
zu entwickeln. Die Keramik zeich-
net sich vor allem durch ihre Ei-
genschaften, wie gute mechani-
sche Stabilitdt, hohe chemische
Bestandigkeit, Biokompatibilitat
und sehr gute Passgenauigkeit
aus. Des Weiteren konnte eine

ideale CAM-Bearbeitbarkeit der
HPC-Blanks durch gezielte Werk-
stoff- und Verfahrensentwicklun-
gen erreicht werden. Seit der
Markteinfiihrung Ende 2006 wird
die biokompatible Keramik in ei-
nem Farbton als vollkeramische
Alternative zu metallischem Zahn-
ersatz flr den Seitenzahnbereich
angeboten. Im Entwicklungssta-

dium befinden sich derzeit zum ei-
nem HPC-Keramiken in weiteren
dentalen Grundfarben und zum
anderen Malfarben, Glasurmas-
sen und Verblendmassen, die eine
individuellere Gestaltung des Zahn-
ersatzes ermdglichen.
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Messsysteme (Molche) zur Detektion von Rissen und
Korrosion in Pipelines
M. Balzer, A. Herth, N. Flatinger, H. Stripf, H. Widmann, IPE; A. Hugger, Pll Pipetronix GmbH

Pumpfahige Massengtiter werden
in Rohrleitungen (Pipelines) zuver-
lassig und 6konomisch Gber groBe
Entfernungen zu Verbrauchszen-
tren transportiert. Ohne Pipelines
ware es nahezu unmaglich, groBe
Industrieregionen ausreichend mit
Gas, Rohél und chemischen Pro-
dukten zu versorgen. Pipelines
zdhlen somit zu den wichtigsten
Elementen einer modernen Infra-
struktur. Derzeit werden weltweit
Rohstoffe durch Pipelines mit einer
Gesamtlange von schéatzungs-
weise mehr als 2 Mio. Streckenkilo-
metern transportiert.

Da in solchen Rohrleitungen um-
weltgefahrdende Stoffe transpor-
tiert werden, missen hohe Anfor-
derungen an die Sicherheit gestellt
werden. Lecks in OI- oder Gas-Pi-
pelines kénnen zu Katastrophen
fuhren. Die Hauptgefahren fur Pipe-
lines lauern zumeist in Form von
Korrosion, Umwelteinflissen und
Materialermtdung, wodurch sich
die Wandstarke der Rohre lokal
verringern kann. Solche Schwach-
stellen kénnen zu Rissen oder Bru-
chen fihren, durch die dann Ol
oder Gas austritt (s. Abb.1).

Aus diesem Grund versuchen Pipe-
linebetreiber derartige Schwach-
stellen durch den Einsatz von Mess-
systemen (sogenannten Molchen)
frihzeitig aufzusptiren. Solche
»Molche” sind kompakte, elektro-
nische Inspektionsgerate, die in
die Pipeline eingeschleust und von
dem jeweils geférderten fllissigen
oder gasférmigen Medium mitbe-
wegt werden. Ziel ist es, mit einem
derartigen Molchlauf alle sicher-
heitsrelevanten Schadigungen zu
detektieren und prézise zu loka-
lisieren.
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| Geplatztes Rohrstiick aus 56”-Gasleitung (Ursache: SCC) |

Abb. 1: Beispiel fiir einen Pipelineschaden, der durch Spannungs-

risskorrosion verursacht wurde.

Das Forschungszentrum Karlsru-
he und die Firma PIl Pipetronix
GmbH arbeiten seit mehr als zwan-
zig Jahren eng und erfolgreich an
der Entwicklung von Molchsyste-
men zusammen. Dabei wurde auf
der Grundlage der Ultraschall- und
Magnetsensortechnologien Hard-
ware und Software zur Erfassung,
Komprimierung und Speicherung
der Sensordaten entwickelt.

Durch die Kooperation mit dem
Forschungszentrum erlangte die
Firma PII Pipeline Solutions eine
weltweit fihrende Stellung in der
Pipeline-Inspektion. In einer Reihe
von Technologietransfer-Projekten
wurde ein ganzes Produktspek-
trum von Molchen gemeinsam neu
entwickelt oder auf der Basis vor-
handener Gerate verbessert:

e Korrosionsprifmolche auf Ba-
sis von senkrecht einstrahlen-
den Ultraschallsensoren

e Korrosionsprifmolche basie-
rend auf magnetischer Streu-

flusstechnik fur die quantita-
tive Korrosionsuiberwachung

e Rissprifmolche zur Detektion
und GroéBenbestimmung von
Rissen mit Hilfe schrag ein-
schallender Ultraschallsenso-
ren

e Molche mit kombinierter Ultra-
schalltechnologie (gleichzei-
tige Messung von Korrosion
und Rissen) auf Basis von Ul-
traschallgruppenstrahlern

e Rissprifmolche zur Detektion
von Rissen in Gaspipelines auf
Basis der EMAT-Technologie
(Electromagnetic  Acoustic
Transducer)

Die wahrend des Molchlaufs an-
fallenden Daten werden direkt im
Molch verarbeitet, komprimiert und
abgespeichert. Dabei missen die
erfassten Daten in Echtzeit um bis
zu einem Faktor 150 000 reduziert
werden, bevor sie abgespeichert
werden.
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Um diese Anforderungen zu erfll-
len, wurden am Institut flr Prozess-
datenverarbeitung und Elektronik
(IPE) des Forschungszentrums
stromsparende und platzsparende
Supercomputer mit massiv paral-
leler Struktur entwickelt und ge-
fertigt, die auch unter den extremen
Bedingungen einer Pipeline zuver-
lassig funktionieren. Die Online-
Algorithmen des Molches zur Da-
tenreduktion arbeiten dabei nach
modernsten Methoden der Daten-
reduktion, Datenkompression und
Mustererkennung.

Nach Abschluss eines Molchlaufs
werden die abgespeicherten Mess-
daten aufbereitet und auf externe
Datentrager Ubertragen. Mit spe-
zieller Auswertesoftware werden
die Messdaten dargestellt und von
einem Expertenteam bewertet. Als
Ergebnis erhalt der Pipelinebetrei-
ber einen Bericht Gber den aktuel-
len Fehlerzustand des untersuch-
ten Pipeline-Abschnitts [1, 2, 3, 4].

Molchaufbau am

Beispiel eines
Ultraschallmolches

Wie in Abb. 2 schematisch darge-
stellt, besteht der Molch aus ver-
schiedenen separaten Einheiten
(Molchkérpern), die Uber Gelenke
und Kabel miteinander verbunden
sind. Die Aufteilung ist notwendig,

damit der Molch Pipelinebdgen
durchfahren kann. Die Ultraschall-
messtechnikeinheit steuert die
Sensoren, die Ultraschallpulse aus-
senden und wieder empfangen.
Die empfangenen Signale werden
digitalisiert und entsprechend re-
duziert. Die so verarbeiteten Mess-
daten werden dann im Datenspei-
cher abgelegt.

Die Batterieeinheit versorgt den
Molch mit der notwendigen elek-
trischen Leistung. Die Batterieka-
pazitat wird auf die Ldnge des zu
prufenden Leitungsabschnitts aus-
gelegt, der bis zu 1000 km lang sein
kann.

Die Dichtmanschetten bewirken,
dass der Molch vom zu transpor-
tierenden Medium mitgefuhrt wird.
Die Odometerrader liefern wegab-
hangig die Takte fur die Auslésung
der Ultraschallmessungen und die
Information Uber den zurlickge-
legten Weg. Die Schussfrequenz
der Ultraschallsensoren ist so ge-
wahlt, dass in L&ngsrichtung mit je-
dem der Ultraschallprifkdpfe ca.
alle 3 mm eine Messung durchge-
fahrt wird.

Der Sensortréager wird an die je-
weilige Messtechnik angepasst.
In Abb. 2 wird ein Sensortréger fur
den Korrosions- und Rissprif-
molch gezeigt. Der Sensortrager
ist so ausgelegt, dass der gesam-

te Rohrumfang durch die Sensoren
abgedeckt ist. In Umfangsrichtung
ergibt sich dabei ein Sensorab-
stand von etwa einem halben Sen-
sordurchmesser (ca. 8 mm). Da-
durch ist gewahrleistet, dass jeder
Bereich der Rohrwand in Um-
fangsrichtung mehrfach beschallt
wird [2, 3, 4].

Molchtypen basierend

auf Ultraschalltechnik
Molch zur
Korrosionsprifung

Beim Korrosionsprifmolch basie-
rend auf Ultraschalltechnik ist der
Sensorkopf (Piezoschwinger) senk-
recht zur Rohrwand ausgerichtet
und wird dabei l&ngs der Pipeline
bewegt. Dabei wird die Wanddicke
fur jede Sensorposition nach dem
Pulsecho-Prinzip ermittelt[2].

In Abb. 3 ist das Messprinzip ver-
deutlicht. Es sind fir verschiede-
ne Wanddicken die vom Sensor
erfassten Echozeiten dargestellt:
Das Rohrinnenwandecho (Vorlauf-
echo) hat die Laufzeit vom Sensor
zur Wand und wieder zurlick. Die
Wanddicke ergibt sich aus der Dif-
ferenz zwischen Innenwand- und
erstem AuBenwandecho bzw. aus
der Differenz zweier benachbarter
Folgeechos multipliziert mit der
Schallgeschwindigkeit.

Dichtmanschetten

Odometer

Pipeline

Batterie

Datenspeicher

Ultraschallmesstechnik

Sensortréger

Abb. 2: Darstellung eines Ultraschallmolches bestehend aus vier Molchkérpern.
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Die Sensorkopfe arbeiten in einem
Frequenzbereich von ca. 5 MHz,
damit kann eine Aufldsung der
Messung kleiner als 0,1 mm er-
zielt werden [1, 2].

Molch zur Rissprifung

Im Gegensatz zur Wanddicken-
prifung werden bei der Risspri-
fung die Sensorkopfe nicht senk-
recht, sondern unter einem Winkel
von ca. 17° zur Normalen auf dem
Sensortrager angebracht. Beim
Auftreffen auf die Rohrwand wer-
den die einfallenden Schallwellen
nach dem Brechungsgesetz ab-
gelenkt. Der Einschallwinkel ist so
gewahlt, dass die Ultraschallwel-
len sich in der Rohrwand unter ei-
nem Winkel von 45° zur Oberflache
durch die Rohrwand ausbreiten.
Radial verlaufende AuBen- oder
Innenrisse kdnnen damit emp-
findlich nachgewiesen werden, da
der Ultraschall von diesen in der
Regel stark reflektiert wird (Win-
kelspiegeleffekt) [2]. Eine sche-
matische Darstellung des Verfah-
rens ist in der Abb. 4 gezeigt [3].

ZI Pipeline-Wand

1 t1
_—) m - Ultraschallsensor
A
t1
Vorlauf
Weg
A
2 | \yanddicke
W
Weg

Abb. 3: Messprinzip der Wanddickenmessung. Durch den Vortrieb
des Molches wird der Ultraschallsensor liber die Wand bewegt. Die
Vorlaufzeit (t1) und die Differenz zwischen dem Vorlaufecho und dem
AuBenwandecho (t2) oder zwischen zwei AuBenwandechos wer-
den aufgezeichnet. Bei externen Defekten @ndert sich die Laufzeit
der Wandechos, die Vorlaufzeit bleibt gleich. Bei Innenkorrosion an-

dern sich beide Zeitwerte.

Ultraschall-
sensor

Interner Riss __—

Externer Riss

Amplitude

»
>»

Ultraschall-Echos
Externer Riss

Interne
Oberflache

Interner Riss

Sensoren fiir
Wanddickenmessung

Sensoren zur

Rissdetektion

Zeit/Weg'

Rohrwand

Abb. 4: Messprinzip der Rissmessung. Die Sensoren werden so angeordnet, dass ein Riss von mehreren Sen-

soren erkannt wird.
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Molch mit Ultraschall-
gruppenstrahlern

Um unterschiedliche Messaufga-
ben wie Rissprifung und die De-
tektion von Korrosion zu erflllen,
werden in der Regel unterschied-
liche Inspektionsmolche mit den je-
weils passenden Sensorenanord-
nungen eingesetzt. Dies ist mit
entsprechend hohen Mobilisie-
rungskosten verbunden. Messda-
ten, die mit unterschiedlichen Mol-
chen aufgenommen worden sind,
mussen zudem erst korreliert wer-
den, bevor sie gemeinsam ausge-
wertet werden kdnnen.

Aus diesen Griinden wurde ein In-
spektionsmolch entwickelt, wel-
cher auf der Technologie von Grup-
penstrahlern (engl. Phased Array)
basiert. Der Hauptvorteil dieser
Technologie besteht darin, dass
man die GréBe, die Form und die
Richtung des Ultraschallblndels
mit elektronischen Mitteln steuern
kann. Dies er6ffnet ganz neue
Mdéglichkeiten:

e Rissprifung und Korrosions-
messung kdnnen gemeinsam
in einem Lauf durchgefuhrt
werden.

e GréBe und Uberlappung der
Ultraschallsensoren k&énnen
elektronisch an die individuelle
Messaufgabe angepasst wer-
den.

e Der Einschallwinkel eines Sen-
sors kann entsprechend dem
aktuellen Pipeline-Medium va-
riiert werden.

EMAT-Molch fir
Gaspipelines

Der Emat-Molch ist ein Inline-In-
spektionstool, das zur Detektion
von l&ngsorientierten, rissartigen

Fehlern in Gaspipelines unter Ver-
wendung von Ultraschall einge-
setzt wird.

In Gaspipelines kann die ,klassi-
sche® Ultraschalltechnik nur ein-
gesetzt werden, wenn der Molch in
einem Flussigkeitsbett gefiihrt wird,
da ein Koppelmedium zur Einbrin-
gung der Ultraschallenergie in die
Pipelinewand benétigt wird. Bei
der EMAT-Technologie wird der Ul-
traschall Gber elektromagnetische
Kréfte in der Rohrwand selbst er-
zeugt, so dass kein flissiges An-
koppelmedium bendtigt wird.

Datenverarbeitung und
Elektronik

Datenfluss

Die groBe Herausforderung beim
Aufbau einer Molchelektronik be-
steht in der geforderten Echtzeit-
verarbeitung bei der hohen Da-
tenrate, die im Molchsystem anfallt.
Abhéngig vom Durchmesser der zu
untersuchenden Pipeline tasten
bis zu 11000 Ultraschallsensoren
die Pipeline-Wande auf Korrosion
und Risse ab. Bei einer 250 km
langen Pipeline kann dabei eine
Datenmenge von mehr als 15 Mio.
GBytes mit einer Datenrate von
bis zu 67 GByte/s anfallen. Da die-
se Datenmenge online nicht auf
einem robusten Massenspeicher
abgelegt werden kann, mussten
spezielle Rechnersysteme und Re-
duktionsalgorithmen entwickelt
werden, die nur die relevanten Da-
ten in komprimierter Form abspei-
chern. Je nach Molchtyp kommen
verschieden Reduktionsverfahren
zur Anwendung.

Bei der Korrosionspriifung sind in
erster Linie die gemessenen Wand-

dicken von Interesse. Daher wer-
den an unkritischen Stellen nur die
online berechneten Vorlauf- und
Wanddickenwerte gespeichert. An
kritischen Stellen werden zusétz-
lich auch die gemessenen Ultra-
schallsignale abgespeichert.

Bei der Risspriifung gilt es die Ul-
traschallsignale zu erkennen, die
Rissinformationen tragen. Zum
Nachweis von Langsrissen wer-
den die Echos in den Signalen
nach mehreren Kriterien gepruft.
Zum einen mussen sie einen genu-
genden Abstand zum Rauschun-
tergrund aufweisen (Ansprech-
schwelle) und zum anderen Uber ei-
ne gewisse Lange in Langsrich-
tung (L&ngenkriterium) auftreten.
Durch die Einbeziehung von Nach-
barschaftskriterien werden auch
schrag liegende Risse erkannt.
Werden alle Kriterien erfillt, so er-
folgt eine komplette Abspeiche-
rung der zu diesem Anzeigebe-
reich gehdrenden Ultraschallda-
ten.

In Abb. 5 ist der Datenfluss flir die
Rissprifung mit dem Gruppen-
strahlermolch in den einzelnen Ver-
arbeitungsstufen dargestellt. Die
Molchelektronik reduziert/kompri-
miert die Daten dabei online in vier
Stufen:

1. Dephasing:

Es beinhaltet das Zusammenfi-
gen der Daten der einzelnen Ele-
mente eines virtuellen Sensors (Re-
duktion ca. Faktor 16).

2. Vektorisierung:

Es wird eine Vektorisierung der Ul-
traschalldaten durchgefihrt, d. h.
es wird die Laufzeit und die maxi-
male Amplitude der Einhlllenden
des Ultraschallechos berechnet
und als Amplituden-Zeit-Vektor
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Datenreduktion beim Molch mit Gruppenstrahlern, Messstrecke 250 km

Rohdaten (15 000 000 GByte)

Dephasing (950 000 GByte)

Vektorisierung (14 000 GByte)
Reduktion (200 GByte)

Kompression (100 GByte)

67 GByte/s
3,8 GByte/s

offline

Aufbereitung
(0,5 GByte)

Auswertung

Abb. 5: Darstellung des Datenflusses beim Molch mit Gruppen-

strahlern in der Risspriifung.

weiterverarbeitet (Reduktion ca.
Faktor 70).

3. Reduktion:

Es wird ein schnelles Online-Ver-
fahren zur Erkennung und Selek-
tion von rissdhnlichen Strukturen
durchgeflhrt. (Reduktion ca. Fak-
tor 50).

4. Kompression:

Es beinhaltet ein einfaches und
schnelles Verfahren zur Daten-
kompression (Kompression ca.
Faktor 2).

Die verbleibenden 100 GByte an
Daten werden online auf robuste
Massenspeicher (Flash-Memories)
abgelegt. Die Offline-Verarbeitung
erfolgt nach dem Priflauf.

Aufbau des Rechnersystems
zur Datenerfassung und
Reduktion

FUr den Entwurf des Rechnersys-
tems mussen neben der Daten-
verarbeitung noch weitere Aufga-
ben berlcksichtigt werden, die fur
die Steuerung des Gesamtsystems
notwendig sind. Grundsé&tzlich soll
die Elektronik folgende Aufgaben
erfullen:

1. Ansteuerung der Sensorik

2. Datenaufnahme mit Digitalisie-
rung der Sensorsignale

3. Datenreduktion

4. Datenkompression

5. Datenaufnahme der Umge-
bungsdaten (Odometer, Pendel,
Druck, ...)

6. Generierung von Datenblécken

7. Datenspeicherung auf Mas-
senspeicher

8. Parametrisierung und Steue-
rung der Messsysteme

9. Fehlerbehandlung und Proto-
kollierung

Konventionelle Computersysteme
finden im Molch keinen Platz, auch
bendtigen sie zu viel Energie. Durch
das vorgegebene maximale Volu-
men der Molchkérper und der be-
schrankten Kapazitat der Batterie
eines Molchsystems besteht die
Anforderung an das Rechnersys-
tem darin, auf mdglichst kleinem
Raum eine hohe Rechenleistung
bei geringem Leistungsbedarf und
hoher Flexibilitdt zu erzielen. Zu-
dem muss dieses in der rauen Um-
gebung einer Pipeline stérungs-
frei arbeiten.

Diese Anforderungen wurden am
IPE durch die Entwicklung und Fer-
tigung von stromsparenden Super-
computern mit massiv paralleler
Struktur, die auch unter den extre-
men Bedingungen in einer Pipeline
zuverldssig funktionieren, erfillt.

Flr das Rechnersystem wurde ein
modularer Aufbau gewahlt. Es be-
steht aus einzelnen Rechnerkom-
ponenten fir spezielle Aufgaben-
bereiche, die durch mdglichst ein-
fache Kommunikationskanale mit-
einander verbunden sind. In Abb. 6
ist das System in seinen einzel-
nen Komponenten dargestellt. Die
vier Rechnereinheiten sind: Front-
end, Massenspeichereinheit, Sys-
temkontroller und Uberwachungs-
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einheit. Sie besitzen alle ein ein-
heitliches Prozessormodul.

Die Systemkomponenten und ih-
re Funktion:

e Ultraschallelektronik —
Sensoransteuerung

e Frontends — Datenreduktion

e Systemkontroller - Gesamt-
systemsteuerung

e Uberwachungseinheit -
Erfassung von Umgebungs-
daten, Fehlerprotokoll

e Massenspeichereinheiten mit
Flash-Memories — Datenspei-
cherung

Die Sensorsignale werden von der
Ultraschallelektronik analog auf-
bereitet und an die Frontends ge-
sendet. Die Frontends digitalisie-
ren die analogen Signale der Ultra-
schalleinheiten und reduzieren sie
nach vorgegebenen Algorithmen.
AnschlieBend werden die Daten
Uber Ethernet zur Massenspei-
chereinheit gesendet.

Der Systemkontroller hat die Kon-
trolle Gber den gesamten Molch. Er
Ubernimmt die Steuerung des
Messablaufs und organisiert das
daflr nétige Zusammenspiel der
anderen Rechnereinheiten. Dabei
reagiert er auch auf Zustands- und
Fehlermeldungen, die er von allen
anderen Einheiten empféngt. So-
mit Uberwacht er die Funktions-
tlchtigkeit der Systeme und kann
bei etwaigen Ausféllen entspre-
chend reagieren. Er Ubernimmt
auBerdem die Erzeugung der Takit-
impulse fur die Ultraschallelektro-
nik. Diese werden aus den Odo-
meterimpulsen abgeleitet. Zudem
sendet der Systemkontroller Weg-
und Lageinformationen (Pendel)
zur Massenspeichereinheit, wo sie

Gesamtsystem
Frontends Uberwachungseinheit
Reduktionsrechner 1
> Prozessor-
Itraschall-
|lgj|eﬁ,s:nﬁ(1 — Prozessor- —> Modul
Modul
Systemkontroller
P <
gmm?("z ¢—>  Reduktionsrechner2 | _
1 1 _ Prozessor-
i i > Modul
Uttraschall- -\« peguitionsrechner n Dl
ALl < Massenspeichereinheit
Ethernet >
CAN
vy Prozessor-
Externer PC Modul

Abb. 6: Aufbau des Rechnersystems im Priifmolch.

mit den Messdaten zusammen ab-
gelegt werden.

Auf der Uberwachungseinheit wer-
den wichtige Umgebungsdaten
wie Temperatur, Druck, Beschleu-
nigungen etc. aufgenommen und
abgespeichert. Zusatzlich proto-
kolliert die Einheit sémtliche Feh-
lermeldungen, die von den ande-
ren Einheiten versendet werden.

Durch Verwendung von einheit-
lichen Prozessor-Modulen, wer-
den Programmierung und Wartung
der verschiedenen Rechnerein-
heiten vereinfacht. Um den Ver-
drahtungsaufwand zu reduzieren,
sind die Kommunikationskanéle
seriell ausgelegt. Die Rechnerein-
heiten sind lUber Ethernet und
CAN-Bus redundant miteinander

verbunden und kénnen von einem
externen PC programmiert und
parametriert werden.

Frontend-Elektronik

Zentrale Bestandteile der Rech-
nereinheit Frontend sind die ADCs
(Analog-to-Digital-Converter) zur
Analog-Digital-Wandlung, ein
FPGA (Field-programmable gate
array) und ein Prozessormodul. Als
Prozessor wurde ein Signalpro-
zessor (DSP, digital signal proces-
sor) ausgewahlt, der auch Mikro-
kontrollerfunktionen beinhaltet. Die
Core-Spannung und die Taktfre-
quenz des Prozessors kdnnen in ei-
nem weiten Bereich dynamisch
geandert werden, so dass sich die
Leistungsaufnahme an die indivi-
duellen Anforderungen im Molch
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anpassen lasst. Zudem bietet der
ausgewahlte DSP eine hohe Re-
chenleistung bei geringer Verlust-
leistung.

Die Verbindung zwischen komple-

Jeder ADC digitalisiert Sensorsig-
nale und speist sie nacheinander
in den FPGA ein. Jedes Sensor-
signal erfahrt vier Verarbeitungs-
stufen im FPGA:

eine weitere Reduzierung auf der
Grundlage von Merkmalsextrakti-
on und Nachbarschaftsbetrach-
tungen. Die reduzierten Daten wer-
den anschlieBend in einem zwei-
stufigem Kompressionsverfahren

xem, frei program.mlelt.baren FPGA 1. Stufe E . (Delta Modulation und LZW-Ver-
und DSP erlaubt ein Hochstmal an Daten einlesen und filtern
- g fahren) nochmals um den Faktor 2
Flexibilitat und Parallelisierung, um . . .
. . 2. Stufe P: verlustfrei verdichtet und anschlie-
die Anforderungen der verschie- . . .
- Peak-Detektion Bend Uber Ethernet zur Speicher-
denen Molchtypen bezliglich Re- einheit versendet [6]
chenleistung, Volumenbedarf, War- 3. Stufe I: )
mebelastung und Leistungsauf- Peak-Selektionsalgorithmus
nahme zu erfillen. Die Datenre- Literatur
4. Stufe L:

duktion, als zentraler Bestandteil
des Systems, wird teilweise im
FPGA und teilweise im DSP aus-
gefuhrt. Der Datenaustausch zwi-
schen FPGA und DSP erfolgt Uiber
ein Shared RAM (Random access
memory). Kommandos und Inter-
rupt-Signale werden direkt ausge-
tauscht.

In Abb. 7 ist der Datenfluss auf
dem Frontend vom ADC Uber
FPGA zum DSP dargestellt. Die
Datenverarbeitung erfolgt in meh-
reren Schritten und verteilt sich
Uber die einzelnen Komponenten.

Signalverfolgung

Wie in Abb. 7 zu sehen ist, ist die
Verarbeitung im FPGA parallel und
in einer Pipelinestruktur organi-
siert. Durch die Pipelinestruktur
wird erreicht, dass die Verarbei-
tungsstufen parallel auf nachein-
ander folgenden Signalen arbei-
ten. Von vier ADCs werden nun
gleichzeitig Signale eingelesen und
das —wegen der Pipelinestruktur —
im Takt einer Verarbeitungsstufe.

Der FPGA sendet die so reduzier-
ten Signale an den DSP. Dort erfolgt
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Abb. 7: Aufbau der Frontend-Recheneinheit. Der Datenfluss erfolgt von den
ADCs, liber den FPGA zum DSP und von dort (iber Ethernet zur Speicherein-
heit. Besonders effizient ist die Parallelverarbeitung im FPGA durch die Pipe-
linestruktur.
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Entwicklung von NMR-Spektrometern — eine
Technologietransfer-Erfolgsstory

M. Klaser, Th. Schneider, ITP

Die NMR-Spektroskopie (NMR -
nuclear magnetic resonance) und
ihre Anwendung bei biochemi-
schen Fragestellungen haben sich
zu einer SchllUsseltechnologie in
der Biotechnologie entwickelt. Die
Hochstfeld-NMR-Spektrometer
mit Protonen-Resonanzfrequen-
zen = 750 MHz stellen dabei ein
unverzichtbares und sehr kraftvol-
les Werkzeug fiir die Strukturauf-
kladrung und Dynamik von Biomo-
lektlen dar, wie sie z. B. in der
Aids-, SARS-, Rinderwahn- oder
Alzheimer-Forschung bendtigt wer-
den.

Die wissenschaftliche Akzeptanz
der NMR (z. B. Nobelpreis 1991
Prof. Dr. R. Ernst bzw. 2002 Prof.
K. Wathrich) und die Ausweitung
auf weitere Forschungsgebiete -
z. B. in Chemie und den Material-
wissenschaften —, der damit ver-
bundene technologische Nutzen
und die enorme Nachfrage nach
solchen hochauflésenden NMR-
Spektrometern flihrten in den letz-
ten Jahren deutschlandweit zur
Griindung von NMR-Kompetenz-
Zentren und Universitatsinstituten
mit dem Schwerpunkt NMR-For-
schung (Tab. 1).

Ausgeristet sind diese Institutio-
nen mit den NMR-Spektrometern
(750 MHz, 800 MHz und 900 MHz),

die im Forschungszentrum Karls-
ruhe in Zusammenarbeit mit dem
Industriepartner Bruker BioSpin
GmbH (frGher Bruker AG) in ge-
meinsam durchgefuhrten Techno-
logietransfer-Projekten entwickelt,
gebaut und getestet wurden.

Die NMR-Spektroskopie ist die
einzige Methode zur Bestimmung
der dreidimensionalen Struktur mit
atomarer Auflésung und der Dy-
namik von biologischen Makro-
molekilen im Zeitfenster von Na-
nosekunden unter anndhernd phy-
siologischen Bedingungen. Die Re-
sonanzsignale der Protonen in den
Molekilen sind das Ziel der Un-
tersuchungen. Im Magnetfeld neh-
men die Protonen auf Grund ihres

NMR-Zentrum Einweihung Leitung
Européisches NMR-Zentrum 09.04.2006 Prof. Dr. Schwalbe
www.bmrz.uni-frankfurt.de Institut fir Organische Chemie und
Chemische Biologie
Universitat Frankfurt
Biomolekulares NMR-Zentrum 17.05.2005 Prof. Willbold
Forschungszentrum Julich Leiter der NMR-Abteilung Institut flr
www.fz-juelich.de Physikalische Biologie
Universitat DUsseldorf
Zentrum fur Magnetische 30.03.2004 Prof. Dr. Jirgen Haase
Resonanz der Universitat Universitat Leipzig
Leipzig (MRZ)
mrz.uni-leipzig.de
Bayrisches NMR-Zentrum 18.11.2002 Prof. Dr. H. Kessler
www.org.chemie.tu-muenchen.de Ordinarius fir Organische Chemie
TU Minchen
NMR Zentrum 04.11.2002 Prof. Dr. Ch. Griesinger
zur Strukturaufklarung von MPI Géttingen
Biomolektlen Géttingen Abteilung: NMR-basierte Strukturbiologie
www.mpibpc.gwdg.de
Zentrum flir Biomolekulare 04.09.2002 Prof. Dr. C. Glaubitz
Magnetische Resonanz Institut fir Biophysikalische Chemie
(BMRZ) Frankfurt Universitat Frankfurt
www.bmrz.uni-frankfurt.de

Tab.1: Liste der deutschlandweit gegriindeten NMR-Zentren.
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Spins und dem damit gekoppel-
ten magnetischen Moment zwei
Energieniveaus mit unterschied-
lichen Besetzungszahlen ein (sie-
he Abb. 1). Durch Einstrahlen einer
elektromagnetischen Welle mit der
Resonanzfrequenz lassen sich die
Kernspins anregen, von einem En-
ergiezustand in den anderen Uber-
zugehen. Die dabei auftretende
Energiedissipation kann mit elek-
tronischen Mitteln als Resonanz-
linie aufgezeichnet werden. Bei
Untersuchungen an Molekilen
werden Linienaufspaltungen be-
obachtet, die durch Wechselwir-
kung des Kernspins mit der Elek-
tronenhdlle des Molekils zustan-
de kommen. Daraus lassen sich
Aussagen Uber die Molekulstruk-
tur machen. Diese so genannte
»~chemical shift“ ist proportional

zum Magnetfeld, die Separation
der Linien umso groBer, je groBer
das angelegte Magnetfeld. Die
Breite der Resonanzlinien ist von
der absoluten Homogenitat des
Magnetfeldes abhangig, das heift,
bei groBerer Magnetfeldstarke ist
die geforderte Auflésung der Re-
sonanzlinien von 0,2 Hz nur dann
zu erreichen, wenn gleichzeitig die
relative Homogenitat 6B/B, ver-
bessert wird.

Der Wunsch der Anwender nach
immer hdéheren Protonen-Reso-
nanzfrequenzen und die damit ver-
bundene Steigerung der Disper-
sion der Resonanzlinien und der
Signalintensitat waren und sind
Triebfedern fir die Zusammenar-
beit zwischen Bruker BioSpin und
dem Forschungszentrum bei der

gemeinsamen Entwicklung von
hochauflésenden NMR-Spektro-
metern mit Frequenzen =750 MHz,
d. h. Zentralmagnetfeldstérken
>17,6 Tesla (T).

Der Synergie-Effekt als

Keim der Technologie-
transfer-Projekte

,Was wir alleine nicht schaffen, das
schaffen wir dann zusammen®, die-
se von Xavier Naidoo besungene
Melodie hatte auch das Motto flr
die Griinder des ersten Technolo-
gietransfer-Projektes 1985 sein
kénnen. Ziel war es, ein hochauf-
|6sendes NMR-Spektrometer mit
einer Zentralfeldstarke von minde-
stens 17,6 T zu entwickeln, was
im Vergleich zu den damaligen
kommerziellen Systemen mit einer

Von der unbekannten Probe zum NMR-Spektrum
magnetisches
Moment
9, (,kleiner Magnet®)
Probe Aom Atomkern Proton
@© Proton
© Neutron
NMR-Spektrum
Anregung _
I\I\’\N\ Empfinger = . g _%
_\“"_‘_‘_ (S £ =) E J
. e
ohne Magnetfeld mit Magnetfeld Messsignal
Zeit Frequenz der chem. Verschiebung
(ppm]

Abb. 1: Stark vereinfachte Darstellung der NMR-Spektroskopie: Die magnetischen Kernspins eines Atomkerns
richten sich in einem duBeren Magnetfeld parallel oder antiparallel aus. Beide Zustiande unterscheiden sich in
ihrer Energie und man kann durch Einstrahlen der genauen Energiedifferenz (Radiofrequenzpuls) erreichen, dass
einige Kerne ihren Spin umkehren und somit vom Grund- in den angeregten Zustand libergehen. Im Anschluss
an die Anregung ist das System bestrebt, wieder in den Gleichgewichtszustand zuriickzugelangen. Mit Hilfe ei-
nes entsprechenden experimentellen Aufbaus kann man dann die ,,Antwort“ der Probe aufzeichnen und durch
Fouriertransformation in ein NMR-Spektrum umwandein.
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Feldstarke von 11,7 T (500 MHz) ei-
ne Feldsteigerung von 50 % und
mindestens eine Verdopplung der
gespeicherten elektrischen Energie
und Lorentzkréafte bedeutete.

Dieses ehrgeizige Projekt konnte
nur gelingen, wenn alle Erfahrun-
gen seitens Bruker BioSpin und
dem Forschungszentrum (Institut
fur Technische Physik — ITP) kon-
struktiv interferierten. Bruker Bio-
Spin blickte dabei auf sein lang-
jéhriges Wissen Uber verlustarme
Kryostate, Design von NMR-Pro-
benk&pfen und Hochfrequenzein-
heiten, der Korrekturspulen (tech-
nisch: Shimspulen), sowie Erfas-
sung und Aufbereitung der NMR-
Daten zurlick. Das Institut fir Tech-
nische Physik hatte mit den Hoch-

feldexperimentieranlagen JUMBO
und HOMER I [1] ein tiefgehendes
Wissen Uber Konzeption, Bau, Test
und Betrieb rein supraleitender
Hdéchstfeldsolenoidmagnete, so-
wie Uber den Bau und Betrieb von
komplexen Kryostaten mit einer
Badtemperatur kleiner 4,2 K (Tem-
peratur von flissigem Helium).

Die Synergie beider Partner fiihr-
te 1991 zur Markteinflihrung des
weltweit ersten 750-MHz-NMR-
Spektrometers und war das Fun-
dament fir die erfolgreiche Ent-
wicklung aller nachfolgenden Ge-
nerationen (Abb. 2).

Das Forschungszentrum kann in-
zwischen auf eine kontinuierliche
22-jédhrige Zusammenarbeit mit

eltweit Weltweit
eltweit
1000 MHz v - 1000 MH:
: in Bearbeitung
950 MHz oS
£ 900 MHz- v 900 MHz
2
= 800 MHz4 v 800 MHz
750 MHz- 750 MHz
Kooperation seit 1985:
Forschungszentrum Karlsruhe
Bruker BioSpin GmbH
In weiterer Zusammenarbeit mit:
European Advanced Superconductors GmbH (EAS)
Wetthewerber:
500 MHz+ UK, USA, Japan
91 95 01 05 10
Jahr

Abb. 2: Erfolgreiche Entwicklung von hochauflésenden NMR-Spek-
trometern im Rahmen der Technologietransfer-Projekte zwischen
Forschungszentrum Karlsruhe und Bruker BioSpin GmbH.

Bruker BioSpin mit zahlreichen Ko-
operations- und Lizenzvertrédgen
zurlickblicken. Die NMR-Spektro-
meter mit Protonenresonanzfre-
quenzen von 750 MHz, 800 MHz
und 900 MHZ sind erfolgreich kom-
merzialisiert worden, die Arbeiten
zum ersten 1000-MHz-NMR-Spek-
trometer sehr weit fortgeschritten.
Bruker BioSpin konnte sich mit ei-
nem Marktanteil von weit mehr als
50 % am Weltmarkt etablieren.
Dieser Erfolg spiegelt sich in Uber
100 verkauften NMR-Systemen
und in Lizenzzahlung an das For-
schungszentrum in Millionenhéhe
wider.

Das Produkt

,Hochauflésendes
NMR-Spektrometer*

Die Anspriiche, die an hochaufl6-
sende NMR-Spektrometer als ein
erfolgreiches kommerzielles Pro-
dukt gestellt werden, erscheinen
simpel. Das Spektrometer muss
in erster Linie die technischen Spe-
zifikationen nach héchsten Feld-
starken bzw. Protonenresonanz-
frequenzen (zwischen 17,6 T bzw.
750 MHz und derzeit > 22,3 T bzw.
950 MHz) mit den hohen raumli-
chen und zeitlichen Stabilitatskri-
terien erfillen (Tab. 2). Zusétzlich
muss sich aber ein solches Spek-

Anforderungen an das

supraleitende Hauptspulensystem
(ohne Korrekturspulen)

Zentralfeld 17,6 T/ 750 MHz
0B/B, < 1 ppm

1 Hz/h

R&umliche Homogenitéat

Zeitliche Stabilitat

Tab. 2: Anforderungen an das supraleitende
Hauptspulensystem, die bei Realisierung des
weltweit ersten hochauflésenden 750-MHz-
NMR-Spektrometers eingehalten wurden.
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trometer auch fir den eigentlichen
wissenschaftlichen Nutzer als ein
nahezu wartungsfreies, sicheres,
fir spezielle Anwendungen prak-
tisch einsetzbares, bedienerfreund-
liches und vor allem kompaktes
Gerat prasentieren. Alle Aspekte
sind Voraussetzungen, um zu einer
Akzeptanz bei den Kaufern zu fiih-
ren, was sich dann in den Verkaufs-
zahlen widerspiegelt.

Far die NMR-Spektrometer heift
das im einzelnen: Das Herzstlick,
das supraleitende Magnetsystem,
muss die geforderte Zentralfeld-
stérke mit einer extrem hohen Auf-
I6sung von 0,2 Hz in einem Pro-
bendurchmesser von 5 mm und ei-
ner axialen L&nge von 30 mm ha-
ben, das heiBt z. B. bei einer Re-
sonanzfrequenz von 1000 MHz
besser als 2,0 x 107'°. Um diese
Auflésung realisieren zu kénnen,
ist neben einer sehr guten Basis-
homogenitat des supraleitenden
Hauptspulen 8B/B, < 107 auch ei-
ne sehr gute zeitliche Stabilitat des
Feldes kleiner 1 Hz/h notwendig.
Das komplette Magnetsystem mit
allen Komponenten und der Kryo-
stat dlrfen vorgegebene Contai-
nergrenzen nicht Uberschreiten.
Des Weiteren muss der Kryostat
des Spektrometers verlustarm, flr
den unbemannten Langzeitbetrieb
geeignet sein und nattirlich alle Si-
cherheitskriterien erflllen. Ein ein-
faches Handling beim Proben-
wechsel, gut abgestimmte Pro-
benkdpfe sowie exakte Daten-
erfassung und Auswertung sind
ebenfalls unverzichtbar.

Dass die in unseren Technologie-
transfer-Projekten entstandenen
NMR-Spektrometer (750 MHZ bis
900 MH2Z) den Kriterien der Kunden
entsprechen, ist an der Welt-
marktstellung Bruker BioSpins ab-

leitbar. Details Uber die technische
Realisierung sind naturlich Indus-
triegeheimnisse. Trotzdem soll an
dieser Stelle kurz auf die erbrach-
ten Leistungen der Wissenschaft-
ler des Instituts fur Technische
Physik am Forschungszentrum be-
zuglich der Kryotechnik und des
supraleitenden Magnetsystems
eingegangen werden.

Die grundlegendsten Verfahren
und Methoden im Bereich der
Kryotechnik wurden schon im ers-
ten Technologietransfer-Projekt bis
1991 erfolgreich entwickelt ([2], [3])
Die Aufgabe bestand einerseits
darin, einen verlustarmen Kryosta-
ten zu entwerfen, derim Gegensatz
zu den damals Ublichen 4,2 K fllis-
sig Helium (LHe)-Badkryostaten
der Spektrometer bei einer tieferen
Betriebstemperatur von 2,17 K,
der so genannten Lambdatempe-
ratur T, von Helium, arbeitet. Hier-
zu wurde in vielen Experimenten ei-
ne optimale L&sung fir eine Un-
terkUhleinheit mit Joule-Thomson-
Ventil, Warmetauscher, thermischer
Barriere und einem Innenrohr auf
Raumtemperatur in Verbindung
mit sehr geringen Verlustraten des
Kryostaten im 100-mW-Bereich
gefunden, so dass zuverldssig T,
als Magnetbadtemperatur einge-
stellt werden kann. Durch ein aus-
gekltgeltes Design in Verbindung
mit den notwendigen Sicherheits-
einrichtungen fir den Quenchfall
(spontaner Ubergang vom supra-
leitenden in den normalleitenden
Zustand mit gleichzeitiger Therma-
lisierung der gespeicherten magne-
tischen Energie) und eines st6-
rungsfreien Langzeitbetriebs (re-
dundante Pumpen mit USV-Ver-
sorgung) ist ein komfortables Kryo-
statkonzept entstanden, das bei al-
len NMR-Generationen bis zu den

heutigen modernen 950-MHz-
NMR-Spektrometern beibehalten
wurde.

Des Weiteren wurde ein leistungs-
starker Versuchsstand, die Mag-
net-Test-Anlage MTA |, zum Test
der Magnetsysteme im Langzeit-
betrieb aufgebaut. Die Magnet-
systeme konnten so auf ihre zeit-
liche Stabilitdt und rdumliche Ho-
mogenitat sowie auf ihr generellen
Verhaltens z. B. beim Quench hin
Uberprtift werden. Durch ihren re-
lativ einfachen Aufbau ist MTA |
ein ideales Testbett. In ihr sind al-
le ersten Spektrometer der ver-
schiedenen Frequenzklassen bis
900 MHz getestet worden und
konnten so in die Serienproduktion
Uberfuhrt werden.

Die Realisierung der supraleitenden
Magnetsysteme umspannt ein sehr
groBes Kompetenzfeld. Einen ein-
fachen und kompakten Uberblick
Uber die Komplexitat soll Abb. 3
vermitteln.

Jeder Zweig dieser Grafik stellt
schon fur sich allein genommen
eine enorme Herausforderung an
die technische Machbarkeit dar.
Wird ein neues Magnetsystem ent-
wickelt, missen immer alle Punk-
te genau durchdacht, bearbeitet
und vor allem aufeinander abge-
stimmt werden.

Das Hauptaugenmerk bei der
hochauflésenden NMR liegt da-
bei auf den zentralen Fragestel-
lungen: Wie kann mit kommerziel-
len technischen Supraleitern die
gewulnschte Zentralfeldstérke un-
ter Berlicksichtigung der auftre-
tenden hohen elektromechani-
schen Kréfte erreicht werden? Wie
kann mit diesen Supraleitern die
rdumliche Homogenitat und die
zeitliche Stabilitat von 1 Hz/h,
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Resistivitat der Supraleiter
supraleitende Verbindungen
supraleitender Schalter

Detektion
Schutzschaltung S

Quenchsicherheit

Zeitstabilitat

Magnetdesign

max. Temperaturen
Uberspannungen

He-Il-Unterkiihler
Isolation
Schutzsystem

42K
Badtemperatur

Kryotechnik

Supraleiter

Supraleitende

Berechnungen

Zentralfeld
Homogenitét
zeitliche Stabilitat

Kréfte
Induktivitdten

Hochstfeld- und
NMR-Magnete

gespeicherte Energie
Notch-Strukturen
Supraleiter-

Charakterisierung o

Z NbSn

Spulentechnik

; HTSL

R&W-Technik
W&R-Technik

Lorentz-Kréfte

Windungen /

PR&W&R-Technik

Abb. 3: Komplexitat beim Bau supraleitender Héchstfeld- und NMR-Magnete.

was einem Gesamtwiderstand des
Magnetsystems kleiner als 107° Q
entspricht, erzielt werden?

Auch hier konnten sehr viele wich-
tige Details und Technologien z. B.
in der Spulentechnik, Arbeitsvor-
schriften z. B. bei der Herstellung
der Spulenkdrper hinsichtlich den
MaBhaltigkeiten oder beim Wi-
ckelzug, Berechnungsroutinen zur
Magnetfeldberechnung oder das
Schutznetzwerk im ersten Tech-
nologietransfer-Projekt erarbeitet
werden. Vor allem aber konnte die
Forderung nach zeitlicher Stabi-
litdt und Kompaktheit des Systems
durch die Entwicklung hoch préazi-
ser Mess- und Auswerteroutinen
zur Charakterisierung der Strom-
Spannungskennlinie (U(l)-Kennli-
nie) der Supraleiter und neue, in-
novative Technologien zur Her-
stellung von supraleitenden Schal-
tern und supraleitenden Verbin-
dungen [4], die das nahezu gleiche
U(l)-Verhalten wie die Supraleiter
aufzeigen, erflllt werden.

Das Wissen und die Erfahrung
Uber die gesamte Spulenfertigung,
Quenchschutz, supraleitende Schal-
ter, etc. ist wiederum auf die nach-
folgenden Spektrometertypen Uber-
tragen worden. Jedoch erflillen die-
se Spektrometer die Spezifikation
nur, weil Kenntnisse Uber das phy-
sikalische Verhalten der Supralei-
ter, die in den Experimentieranla-
gen des Hochfeldlabors am ITP
nahezu unter Betriebsbedingun-
gen ermittelt werden kdnnen, vor-
liegen und angepasste, optimier-
te supraleitende Verbindungen
vorhanden sind.

Supraleitende Hochst-
feldmagnete - Hochfeld-

labor des Instituts fir
Technische Physik

Die Erfolge in der Entwicklung su-
praleitender Magnetsysteme flr
die NMR-Spektroskopie waren oh-
ne den vorangegangenen Aufbau
der supraleitenden Labormagnete
JUMBO und HOMER | nicht m&g-

lich. Der Weltrekord von 20,1 T in
einer freien Bohrung von 30 mm
zeigte schon 1987 das Potenzial
des supraleitenden Magnetbaus.
JUMBO und HOMER | werden bis
heute im Routinebetrieb einge-
setzt. Sie sind unverzichtbare Werk-
zeuge bei den laufenden Techno-
logietransfer-Projekten zur Ent-
wicklung eines 1000-MHz-NMR-
Spektrometers und stehen als Test-
bett in verschiedenen Kooperatio-
nen den Wissenschaftlern z. B.
von IEKP und ISS/ANKA, der
Siemens AG und GSI Darmstadt
zur Verfigung.

Um die Grenzen des Machbaren
auszuloten, ist derzeit die neues-
te Hochfeldexperimentieranlage
HOMER Ilim Aufbau. Mit HOMER I
wird das Ziel verfolgt, ein supra-
leitendes Magnetsystem (sole-
noidférmige Spulen) mit einer Zen-
tralfeldstarke von 25 T in einer
freien Bohrung von 50 mm Durch-
messer zu erstellen. Die erste
enorm hohe Hirde auf dem Weg
dorthin konnte im Juli 2006 Uber-
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wunden werden. HOMER Il hat als
weltweit erstes, rein supraleitendes
Magnetsystem in einer freien Boh-
rung von beachtlichen 185 mm
Durchmesser eine Magnetfeld-
starke von 20 T erreicht. Mit der bei
20 T und dem Durchmesser von
185 mm auftretenden Lorentzkraft
ist diese Anlage sehr nahe an den
Grenzen der mechanischen Be-
lastbarkeit der kommerziell ver-
fligbaren monolithischen (NbX),Sn
Multifilamentsupraleiter (Supralei-
terhersteller und -lieferant: Euro-
pean Advanced Superconductors
EAS in Hanau (friher Vacuum-

schmelze VAC)). Mit HOMER I
konnte wiederum eine Weltbest-
leistung aufgestellt werden, und
er Ubernimmt damit wieder eine
Vorreiterrolle.

Das Magnetsystem von HOMER I
(Abb. 4) besteht aus zwei duBeren
NbTi-Hintergrund-Solenoiden und
drei (NbTaTi);Sn-Einsatzspulen.
Die Weltrekordleistung ist nur er-
reichbar, wenn das Magnetsystem
auf 1,8 Kabgekulhlt wird, da die mit
abnehmender Temperatur stei-
gende kritische Stromdichte im
magnetischen Feld héhere Ma-
gnetstréme und damit héhere Ma-

4,2 K
. Thermische

Barriere
Va 1,8K
B-Konturlinien § = LN,
NbTi-Spulen
(NbX),Sn-
Spulen
Vakuum _
N — — |

Abb. 4: Hochfeldexperimentieranlage HOMER II: a) Querschnitt durch die Ex-
perimentieranlage, b) HOMER-II-Magnetsystem beim Einbau in den Kryosta-

ten.

gnetfelder zuldsst. Die Kryostat-
technik, die schon bei HOMER |
eingesetzt und auf die NMR-Spek-
trometer-Kryostate prinzipiell Gber-
tragen wurde, kommt auch hier
zum Einsatz. Das LHe-Bad ist
durch eine thermische Barriere in
zwei Rdume aufgeteilt, wobei oben
eine Temperaturvon T=4,2 Kund
unten die Temperatur des super-
fluiden Heliums herrscht. Diese
Temperatur wird durch Abpumpen
eines separaten He-llI-Bades er-
reicht, das Uber einen Warmetau-
scher die Energie aus dem Ma-
gnetbad aufnimmt.

Das gesamte Magnetsystem ist
am ITP entwickelt und gebaut wor-
den, wobei umfangreiche weiter-
fihrende Erfahrungen in der Hand-
habung und im Verhalten der
klassischen Supraleiter NbTi und
(NbTaTi);Sn bis zu ihren Grenz-
werten hin gesammelt wurden.
Dieses Know-how ist in die Tech-
nologietransfer-Projekte mit Bruker
BioSpin eingeflossen und bildet
vor allem die Grundlage fir das
Magnetdesign, die Supraleiter-
spezifikationen und die Fertigung
der Leiter zum 1000- MHz-Pro-
jekt.

Zum weiteren Ausbau des Hoch-
feldlabors gehdrt der Neubau einer
gréBeren Magnet-Test-Anlage
(MTA 1I), mit der NMR-Magnet-
systeme ab 900 MHz bis etwa
1200 MHz auf ihre Funktion und
NMR-Tauglichkeit hin untersucht
werden kénnen. MTA Il ist ein ver-
tikaler Helium-Weithals-Badkryo-
stat bestehend aus einem duBeren
Vakuumbehélter, einem Stickstoff-
behélter, einem 4-K-Schild und ei-
nem inneren Heliumbehalter mit
einem Sitz fUr eine thermische Bar-
riere. Die Anlage hat einen AuBBen-
durchmesser von ca. 2,6 m, einen
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Innendurchmesser von 1,2 m und
eine Gesamthdhe von 5 m. Der
Behalteraufbau ist abgeschlossen,
und die ersten Dichtigkeits- und
Temperaturtests ergaben zufrie-
denstellende Ergebnisse. Die Ar-
beiten zur kryogenen und elektri-
schen Versorgung sowie bezlg-
lich der Schaltanlage und MSR-
Technik sind am Laufen. MTA I
wird voraussichtlich Ende 2008 in
Betrieb gehen.

Zusammenfassung

Nach der Uber 20-jahrigen Zu-
sammenarbeit mit dem Industrie-
partner Bruker BioSpin in zahlrei-
chen Technologietransfer-Projek-
ten mit umfangreichen Koopera-
tions- und Lizenzvertragen lasst
sich eine sehr positive Bilanz zie-
hen. Es konnten mit den hoch-
aufldsenden NMR-Spektrometern

mit Protonenresonanzfrequenzen
> 750 MHz kommerzielle Produk-
te entwickelt und auBerst erfolg-
reich vermarktet werden. Bruker
BioSpin konnte zum Weltmarkt-
fuhrer aufsteigen und so Arbeits-
platze in der Region Karlsruhe
schaffen und erhalten. Durch die
Ubernahme des Supraleiterher-
stellers EAS ist ein weiterer Schritt
in die Zukunft getan worden.

Die technische Realisierung der
hochauflésenden NMR-Spektro-
meter ist die Grundlage fir die wis-
senschaftlichen Erfolge der NMR-
Anwender. Dies spiegelt sich in
den Griindungen deutscher NMR-
Kompetenzzentren in den letzten
Jahren und der Verleihung von
Preisen, wie der Nobel-Preis im
Jahr 2002 an Prof. Dr. K. Wthrich
oder des Leibziger Wissenschafts-
preises 2006 an Prof. Dr. J. Haase
(MPZ Leipzig) wider.

Das Forschungszentrum ist durch
die bisherigen Lizenzzahlungen
und mit laufenden Lizenzvertra-
gen Uber das Jahr 2015 hinaus an
diesem Erfolg beteiligt. Mit der
Hochfeldexperimentieranlage
HOMER Il und der neuen Magnet-
Test-Anlage MTA Il ist das Zen-
trum fur die bevorstehenden Auf-
gaben geristet. Beide Partner wol-
len daher den Synergieeffekt aus-
nutzen und diese fruchtbare Zu-
sammenarbeit fortsetzen.

[1] P. Turowski, Th. Schneider,
Physica B 164 (1990), 3

[2] Patentschrift DE 4039365 C2 (8-33)
[8] Patentschrift DE 4039332
[4] Patentschrift DE 4017553 C1 (7-34)
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Sensolute GmbH - Technologietransfer durch ein
neuartiges Ausgrundungsmodell

G. Miller, IPE

Das Ausgriindungs-
konzept

Mit Energie sparenden Mikro-Vi-
brationsschaltern und einem neu-
en Ausgrindungsmodell werden
Wissenschaftler des Forschungs-
zentrums Karlsruhe zu Vermark-
tern ihrer Arbeit.

Von der ersten Idee bis zur Grin-
dung der Sensolute GmbH sind
funf Jahre vergangen. Seit 2001
arbeiten Prof. Dr. Hartmut Gem-
meke, Leiter des Instituts fir Pro-
zessdatenverarbeitung und Elek-
tronik (IPE) am Forschungszen-
trum Karlsruhe, und sein Mitarbei-
ter Thomas Blank mit ihrem Team
an einem Mikro-Vibrationsschal-
ter, der mit einem preiswerten Stan-
dard-Verfahren in groBen Mengen
produziert werden kann. Nach dem
Aufbau einer Prototypenserie be-
gannen sie 2005 mit den Planun-
gen fir die kommerzielle Ver-
marktung der Schalter. Das neuar-
tige Ausgrindungsmodell — die
Wissenschaftler sind an der neu-
en Firma beteiligt, bleiben aber
weiterhin an ihrem Institut tatig -

Abb. 1: Querschnitt durch einen einzelnen
Mikro-Vibrationssensor.

bewertet Hartmut Gemmeke sehr
positiv: ,Mit Hilfe der Technolo-
gietransfer-Abteilung des For-
schungszentrums, der finanziellen
Unterstitzung der Helmholtz-Ge-
meinschaft und unserem regiona-
len Partner, der engage AG, haben
wir einen gangbaren Weg fiur die
Ausgrindung unserer Technolo-
gie gefunden. Nun kdnnen wir uns
weiterhin der Forschung und Ent-
wicklung am Forschungszentrum
widmen und zugleich die Kunden
fur Mikro-Vibrationssensoren zu-
frieden stellen.”

»Wir unterstiitzen mutige und en-
gagierte Wissenschaftler, die ihre
Ideen mit einer Ausgrindung selbst
umsetzen wollen®, erklart Profes-
sor Dr. Jirgen Mlynek, Prasident
der Helmholtz-Gemeinschaft. Aus
dem Impuls- und Vernetzungs-
fonds des Prasidenten der Helm-
holtz-Gemeinschaft wird der EEF-
[I-Fonds (Fonds zur Erleichterung
fir Existenzgrindungen aus For-
schungseinrichtungen) finanziert,
mit dem auch die Ausgrindung
der Sensolute GmbH geférdert
wird. Professor Dr. Hartmut Gem-
meke und Thomas Blank (IPE) ha-
ben im Rahmen des Ausgrin-
dungsvorhabens Sensolute aus
den EEF-II-Mitteln einen Mitarbei-
ter fUr Vertrieb und Marketing ein-
gestellt. An der Ausgriindung mit-
beteiligt ist mit 20 Prozent auch
das Forschungszentrum Karlsruhe
selbst.

»Die Grindung von Sensolute ist
ein tolles Beispiel daftir, wie For-
schungsergebnisse in ein markt-
féhiges Produkt Uberflhrt werden
kénnen®, sagt Jens-Thomas Kob-
berstad, kaufmannischer Geschafts-
fUhrer der Sensolute GmbH und Se-
nior Venture Manager der engage
AG (www.engage-venture.com).

»Wirund unser Gesellschafter, das
Forschungszentrum Karlsruhe, zei-
gen, dass neue Wege des Techno-
logietransfers auch in Deutschland
maoglich sind, und nicht nur in den
USA.“

Das Produkt: Mikro-

Vibrationssensoren

Vibrationssensoren werden schon
seit vielen Jahren in Form von Ku-
gelschaltern aufgebaut und als be-
drahtete Bauteile mit einer Kugel
oder einer Quecksilberperle, die
sich in einem Becher befindet, flir
elektronische Produkte angebo-
ten. Kugelschalter detektieren ge-
ringste Bewegungen, indem die
Kugel zwei elektrische Kontakte
Uberbriickt.

Am IPE wurde in den letzten Jah-
ren eine neuartige Aufbautechno-
logie fUr Vibrationssensoren in Lei-
terplattentechnik entwickelt, die
es ermdglicht, eine bewegungs-
empfindliche sensorische Schicht
in die Leiterplatte zu integrieren
(Abb. 1). Herzstlick des Sensors ist
eine vergoldete Mikro-Kugel mit
nur 0,8 mm Durchmesser, die sich
im Inneren eines Hohlraums einer
mehrlagigen Leiterplatte frei be-
wegen kann. Je nach Ausgangs-
lage Uberbrickt oder unterbricht
die Kugel zwei Kontakte, so dass
der Schalter aus einem hochohmi-
gen in einen niederohmigen Zu-
stand (oder umgekehrt) Gbergeht.
Die daraus resultierenden Impulse
(oder deren Ausbleiben) werden
in einer Elektronik ausgewertet und
in anwendungsspezifische Schalt-
befehle umgesetzt.

Die Integration der Sensoren in
Leiterplattentechnik erlaubt den
Aufbau sehr kleiner und preisgiins-
tiger Vibrationssensoren, die somit
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Anwendung auch in sehr kom-
pakten batteriebetriebenen elek-
tronischen Geraten finden.

Im Gegensatz zu den bisher ein-
gesetzten Kugelschaltern (Abb. 2.)
bieten die Mikro-Vibrationssenso-
ren von Sensolute folgende Vor-
teile:

e sehr klein (Abb. 3),
AuBenabmessungen nur ca.
2,8mmx2,4mmx1,7mm

e enthalten kein Quecksilber
und erfillen die EU-Umwelt-
standards

e Kkorrosionsfest durch vergol-
dete Kontaktflachen und her-
metisch geschlossene Bau-
weise

e Test jedes einzelnen Sensors
vor Auslieferung (Abb. 4)

e gerauschfreie Arbeitsweise
e SMD-montierbar

e preisgunstig durch GroB-
serienfertigung

Die Bauweise des Mikro-Vibra-
tionssensors in Leiterplattentech-
nologie ist patentrechtlich ge-
schitzt.

Die Anwendungsgebiete
fiir den Sensor

Wahrend der Sensor anfangs in
Kombination mit Lichtsensoren
ausschlieBlich zur automatischen
bewegungs- und lichtabhangigen
Steuerung von batteriebetriebe-
nen Fahrradbeleuchtungen einge-
setzt wurde, findet er sich inzwi-
schen auch in Fahrrad-Compu-
tern, Werkzeugen mit Digitaldis-
play, Sensornetzwerken, Daten-
loggern und Chipkarten, soge-

nannten Smart Cards. Die Senso-
ren steuern in diesen Systemen
maBgeblich den Betriebszustand
(ein/aus), um so den Energiever-
brauch zu reduzieren.

ZukUnftig sollen weitere Anwen-
dungen fir den Mikro-Vibrations-
sensor erschlossen werden wie
beispielsweise: Batterie-Spar-
schaltungen in schnurlosen Head-
sets, optischen PC-Mausen oder
Fernbedienungen mit Digitaldis-
play, die komfortable Abschaltung
des Alarmtons von Weckern und
Radio-Uhren durch einfaches Be-
rihren oder Antippen des Geréts,
die Bewegungsdetektion in Alarm-
anlagen oder die bewegungsab-
hangige Funktionsauslésung in
Spielzeugen.

Die aktive Vermarktung

des Mikro-Vibrations-
sensors durch Sensolute

Parallel mit der Grindung der
Sensolute GmbH begann die ak-
tive Vermarktung des Sensors.
Zunéchst wurden geeignete Ziel-
markte definiert und Firmen di-
rekt telefonisch und per Email an-
gesprochen und Uber die innova-
tive Technologie sowie die Vor-
teile des Mikro-Vibrationssensors
informiert. Aus diesen Kontakten
ergaben sich zahlreiche Projekte
und erste Auftrage. Zeitgleich
wurde die Sensolute-Homepage
www.sensolute.com erstellt, was
zu weiteren Anfragen, Kontakten
und Auftréagen fuhrte. Inzwischen
erfolgt die Vermarktung auch in-
ternational in Zusammenarbeit
mit lokalen Vertretungen und Dis-
tributoren, teils auf Basis exklusi-
ver Vertrage, teils auf Projektba-
sis. So wurde erst kirzlich mit

Abb 2: GréBenvergleich zwischen einem
herkémmlichen Kugelschalter und dem Mi-
kro-Vibrationssensor von Sensolute.

o | "N
Abb. 3: Der Mikro-Vibrationssensor im Gro-
Benvergleich mit einer Schreibfeder.

Abb. 4: Vereinzeln der Sensoren: nur die als
»gut“ getesteten werden durch einen Ro-
boter von der Tragerfolie abgenommen, an-
schlieBend gegurtet und verpackt.
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dem Distributor Fintronic QOY, Hel-
sinki, ein Vertriebspartner-Vertrag
geschlossen. Die finnische Firma
ist seit Jahren bestens in den fin-
nischen und baltischen Markten
etabliert und er6ffnet in Kirze
auch in Moskau eine Niederlas-
sung. Weitere Vertriebskoopera-
tionen zuné&chst in Europa, spater
auch im auBereuropaischen Aus-
land, sollen abgeschlossen wer-
den.

Die méglichen

Weiterentwicklungen

Die Integration funktioneller Schich-
ten in Leiterplatten schreitet stetig
voran. Sie lhr Ziel ist es, System-
komponenten in die Leiterplatte zu
integrieren, um die Systemfunktio-
nalitét zu erhdhen beziehungswei-
se deren BaugréBe zu reduzieren.
Der Aufbau sensorischer Mikro-
Komponenten mit Hilfe der Leiter-

plattentechnik stellt eine preiswer-
te Erganzung und Alternative zu
Mikrokomponenten aus Silizium
dar. Die ErschlieBung und Modifi-
kation der Leiterplattenfertigungs-
prozesse zum Aufbau von Vibra-
tionsschaltern hat ein enormes
Know-how generiert, das zukunf-
tig fir den Aufbau weiterer Sen-
sorbauarten, zum Beispiel von Nei-
gungssensoren, genutzt werden
soll.
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Vom Forscher zum Unternehmer
K. Balster, ADMEDES Schuessler GmbH

Dr. Andreas SchiBler, Grinder und
geschaftsfihrender Gesellschaf-
ter der ADMEDES Schuessler
GmbH, hat seine Vision mit der
richtigen Strategie, mit Partnern,
die das Unternehmen stitzten
und mit motivierten Mitarbeitern
konsequent verfolgt: elf Jahre nach
der Grundung ist die Admedes
Schuessler GmbH das weltweit
fuhrende Unternehmen in der
OEM-Herstellung von Kompo-
nenten fir Gefassimplantate. und
gehorte in diesem Jahr zu den Fi-
nalisten des renommierten vom
Prifungs- und Beratungsunter-
nehmen Ernst & Young ausge-
schriebenen Wirtschaftspreises
»Entrepreneur des Jahres 2007*“.

Bei den Produkten des Unterneh-
mens handelt es sich vornehmlich
um vaskulére Implantate, die, be-
ginnend mit Rahmen fir kiinstliche
Herzklappen und Stent-Grafts fir
die Aorta, Uber selbstexpandier-

bare Stents fur die Beinarterien bis
hin zu Stents flr die Herzkranzge-
faBe mit speziellen Technologien
nach Spezifikationsvorgaben der
Kunden gefertigt werden. Weiter-
hin bietet das Unternehmen um-
fangreiche Serviceleistungen, wie
schnelle Musterfertigung, Beglei-
tung der Kunden vom Erstmuster
bis zur Serienproduktion und un-
terschiedliche Analyse- und Un-
tersuchungsverfahren an, um die
Produkte der Kunden mdglichst
schnell zur Marktreife zu bringen.
Die Produktion erfolgt ausschlie3-
lich am Standort Pforzheim.

Anfange im Forschungs-
zentrum Karlsruhe

Dr. SchiiBler leitete in den Jahren
1989 bis 1996 die Gruppe Laser-
materialbearbeitung am Institut fir
Materialforschung |, die sich zu-
nachst schwerpunktmaBig mit der
Modifizierung von Metall und Ke-
ramikoberflachen durch CO,-La-
serbehandlung beschéaftigte.
Mit der Neuorientierung des For-
schungszentrums weg von der
Kernforschung hin zur Mikrosys-
temtechnik hatte Dr. SchiBler die
Moglichkeit einen Nd:YAG Laser
zur Feinbearbeitung anzuschaf-
fen. Nun konnten die wissen-
schaftlichen Arbeiten am IMT und
am HVT durch die Fertigung von
Komponenten fir Shape-Memory-
Alloy-Mikroaktoren und Teilen fir
die Medizintechnikentwicklung un-
terstitzt werden. Um die Laser-
fein- und Mikrobearbeitung wei-
ter voranzutreiben, baute Dr. SchiiB-
ler eine kleine, aber schlagkraftige
Gruppe auf. Die Forschung im
Team mit dem Diplom-Ingenieur
Heino Besser und der Metallogra-
phin Beate Rabsch wurde durch ei-
ne Reihe studentischer Arbeiten

unterstitzt. Dr. SchiBler konzen-
trierte seine wissenschaftlichen
Arbeiten auf das Gebiet des La-
serschneidens, -abtrags und -fl-
gens von NiTi-Formgedéachtnis-
legierungen (Nitinol). Ergebnis der
Forschungen waren drei Diplom-
arbeiten, eine Doktorarbeit und
zahlreiche wissenschaftliche Ver-
offentlichungen.

Mit der Verknappung der 6ffent-
lichen Mittel zu Beginn der 90er-
Jahre mussten auch im For-
schungszentrum Karlsruhe ver-
mehrt sogenannte ,,Drittmittel” ein-
geworben werden. Diese Entwick-
lung kam Dr. SchiBler und seinem
Wunsch, seine Forschungsergeb-
nisse in der praktischen Anwen-
dung zu sehen, entgegen, und er
begann, entsprechende Kontakte
zur Industrie zu knUpfen. Bald wa-
ren die ersten Kooperationen eta-
bliert und 1994 begann die Ar-
beitsgruppe, die ersten Teile aus
Nitinol fur nationale und interna-
tionale Kunden zu fertigen. Nach
kurzer Zeit erwies sich das Laser-
schneiden von Stents als die am
stéarksten nachgefragte Dienstleis-
tung, so dass schlieBlich in zwei
Schichten am Forschungszentrum
gefertigt wurde. Sehr bald war klar,
dass eine Ausweitung der Pro-
duktion, zumal in industriellem
MaBstab, an diesem Standort nicht
moglich war und die Idee einer
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technologieorientierten Ausgrtn-
dung entstand.

Am 27. Juni 1996 wurde die Euro-
flex Schuessler GmbH gegriindet,
die Ihren Firmensitz zunachst im
Gebé&ude der Pforzheimer Tradi-
tionsfirma G. Rau GmbH & Co. KG
hatte. In der Vorbereitungs- und
Planungsphase erhielt Dr. SchiBler
groBe Unterstitzung durch Dr.
Wist, den damaligen Leiter der
Abteilung Technologietransfer am
Forschungszentrum. Dank dessen
Hilfe war es ihm mdglich, das Un-
ternehmen bis Mai 1997 zuné&chst
in einer Nebentatigkeit aufzubau-
en und danach bis Oktober 1997
in einer Teilzeitbeschéaftigung zu
fihren. In dieser Zeit hatte das
junge Unternehmen lediglich drei
Mitarbeiter. Schon bald begann
Dr. SchiBler, neben dem Laser-
schneidgeschéaft die Prozessent-
wicklung fir die Warmebehand-
lung und das Elektropolieren von
Stents zu forcieren, um die Grund-
lagen flr die Komplettfertigung
von medizinischen Mikrokompo-
nenten zu legen. Hier kam dem
Forscher seine wissenschaftliche
Ausbildung zugute.

Wahrend die Auftragslage beim
Laserschneiden von Stents stan-
dig stieg, zeigte der Markt ein zu-
nehmendes Interesse an der Kom-
plettherstellung von selbstexpan-
dierbaren Stents aus Nitinol. Der
Grinder hatte die Notwendigkeit,
die gesamte Wertschdpfungsket-
te anzubieten, rechtzeitig erkannt,
was dem Unternehmen zu einem
geradezu stirmischen Wachstum
verhalf. Das Engagement, der un-
ternehmerische Geist und der Mut
von Dr. SchiBler wurde 1999 mit
der Auszeichnung durch Bundes-
prasident Roman Herzog im Rah-
men der Initiative ,Mutige Unter-

nehmer braucht das Land® ge-
wirdigt.

Im Januar 2001 zog die Euroflex
Schuessler GmbH - zu der Zeit
immerhin schon Marktfuihrer in Eu-
ropa — mit etwa 25 Mitarbeiten in
ihr erstes eigenes Gebaude im
Industriegebiet ,,Wilferdinger Hohe“
in Pforzheim. Die Tatsache, dass
Dr. SchiBler schon friihzeitig auf
die USA als Hauptmarkt fir Stents
gesetzt hatte, begann sich jetzt
auszuzahlen und das Unterneh-
men konnte Jahr fur Jahr neue
Kunden gewinnen. Es wuchs so ra-
sant, dass im Jahre 2004 bereits
der zweite Bauabschnitt des Fir-
mengebaudes in der Rastatter
StraBe bezogen wurde. Mit der
Umstrukturierung der Fertigung
und der deutlichen Ausweitung
des Projekt- und Prozess-Engi-
neerings war ein weiterer Fl&-
chenbedarf verbunden, so dass
im Frihjahr 2007 der dritte Bau-
abschnitt mit mittlerweile knapp
300 Mitarbeitern bezogen wurde.
Die etwa 8500 gm Flache fir Pro-
duktion, Entwicklung und Verwal-
tung sind zwar noch nicht ganz
geflllt, aber alle dirfen gespannt
sein, wohin der Entwickler aus dem
Forschungszentrum Karlsruhe das
Unternehmen noch fiihren wird.

Fir Dr. SchiBler sind gute, hoch
motivierte Mitarbeiter und eine ziel-
gerichtete Entwicklung von Her-
stellprozessen und Priftechniken
Schlissel zum Unternehmenser-
folg. Diese Philosophie hat es so
manchem ehemaligen Werkstu-
denten der Universitat Karlsruhe er-
mdglicht, heute eine der Fihrungs-
positionen im Unternehmen zu
bekleiden. Weiterhin werden im
Bereich FUuE Studien- und Diplom-
arbeiten durchgefiihrt. Diese Ar-
beiten werden ldngst nicht mehr
von Dr. SchiBler personlich be-
treut, aber inhaltlich durchaus
begleitet. Die ADMEDES Schuess-
ler GmbH ist immer interessiert,
motivierte Studenten und Absol-
venten zu integrieren und ihnen
Chancen zu eréffnen. Interes-
senten kdnnen sich gern an Dr.
SchiBler persénlich wenden:
aschuessler@admedes.com.

208



Forum Industrie und Forschung (FIF)

Th. Schaller, NANOMIKRO

»,Der Weg von der Forschung in
die Industrie muss schneller ge-
hen®, so der Wunsch von Bun-
deskanzlerin Angela Merkel in ih-
rer Festrede zum 50-jahrigen Ju-
bildum des Forschungszentrums
Karlsruhe. Das Forum Industrie
und Forschung (FIF) ist eine Initi-
ative des Forschungszentrums
Karlsruhe zur Verbesserung des
Wissens- und Technologietrans-
fers in den Bereichen Mikrosys-
temtechnik und Nanotechnologie.
Seit 1999 bietet FIF seinen Mit-
gliedsunternehmen interdiszipli-
nare Beratung und technologische
Dienstleistungen. Als Forschungs-
und Entwicklungspartner fur Un-
ternehmen jeder GréBenordnung,
vom Start-up bis zum GroBkon-
zern, verknUpft FIF verlassliche
Kooperation mit schneller und un-
komplizierter Kommunikation und
wird so, um das Bild der Bundes-
kanzlerin aufzugreifen, zur Uber-
holspur der Stra3e zwischen For-
schung und Industrie.

Der Forschungsbereich Schlis-
seltechnologien im Forschungs-
zentrum umfasst strategisch wich-
tige Technologien, deren Entwick-
lung ein groBes Potenzial fir in-
dustrielle Innovationen erschlieBt.
Das Forschungszentrum konzen-
triert sich dabei auf solche Tech-
nologiebereiche, in denen héchst
anspruchsvolle und komplexe wis-
senschaftliche Grundlagenfor-
schung Voraussetzung fur mogli-
che groBe Innovationsfortschritte
ist. Zu solchen Schlusseltechno-
logien gehdrt insbesondere die
Mikrosystemtechnik, die als en-
abling technology viele Entwick-
lungen in den unterschiedlichsten
Branchen erst méglich macht. An

der Schnittstelle von Mikrosys-
temtechnik und Nanotechnologie
erdffnet sich mit neuartigen nano-
skaligen Effekten ein weiteres Zu-
kunftsfeld, von dem erwartet wird,
dass es wesentliche Impulse flr
Innovationen geben wird. Die Ar-
beiten des Forschungszentrums
zielen neben der Grundlagenfor-
schung darauf ab, anwendungs-
gerechte Lésungen zu entwickeln
und die Industrie bei der Umset-
zung in die industrielle Praxis zu be-
gleiten. Dabei verfolgt das For-
schungszentrum interdisziplinére
Anséatze, die sich auf einen Tech-
nologiepool griinden, der mecha-
nische, optische, magnetische,
fluidische, elektrische, werkstoff-
kundliche und informationstech-
nische Kompetenzen umfasst. Vor
diesem Hintergrund betreibt das
Forschungszentrum seit 1999 das
Forum Industrie und Forschung
(FIF), vormals Industrieforum Mi-
krofertigungstechnik, als Angebot
an industrielle Nutzer der Mikrosys-
temtechnik und Nanotechnologie.

FIF ist ein Unternehmensclub, des-
sen Mitglieder in besonderer Wei-
se Leistungen des Forschungs-
zentrums in Anspruch nehmen kdén-
nen. FIF kann in unterschiedlicher
Weise genutzt werden, namlich als

e Fdrderer und Manager
von Entwicklungen und
Innovationen,

e Berater und Dienstleister,

e Netzwerk und Informations-
plattform.

Den Mitgliedsunternehmen werden
die Potenziale der Mikrosystem-
technik und Nanotechnologie er-
schlossen. FIF hat die Aufgabe, im

intensiven Dialog mit den Mitglieds-
unternehmen den Erfahrungsaus-
tausch zwischen dem Forschungs-
zentrum und der Industrie zu for-
dern.

Ziel ist das gegenseitige Kennen-
lernen der Anforderungen und Wiin-
sche zu beiderseitigem Nutzen im
Hinblick auf den Einsatz von Mikro-
systemtechnik und Nanotechnolo-
gie fUr innovative Komponenten,
Systeme, Fertigungsprozesse und
Produkte. FIF ist der Motor fir den
Erfahrungsaustausch und liefert
den Unternehmen Informationen
aus dem Forschungszentrum, ver-
mittelt fachliche Beratung durch
Experten und leistet praktische Un-
terstitzung in Form von Dienstlei-
stungen. Neben der industriellen
Umsetzung von Forschungsergeb-
nissen und der gezielten Nutzung
der Infrastruktur im Forschungs-

FIF-Mitgliedsunternehmen

Information

Beratung
Service

Expertenpool im
Forschungszentrum Karlsruhe

Abb. 1: FIF ist Motor fiir Kommunikation
zwischen Forschung und Industrie.
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zentrum sollen sich aus den Kon-
takten weitere Geschaftsbeziehun-
gen zwischen dem Forschungs-
zentrum und Mitgliedsunterneh-
men oder zwischen den Mitglied-
sunternehmen ergeben. Durch die
intensive Kommunikation zwischen
Forschungszentrum und den FIF-
Mitgliedsunternehmen erfolgt eine
Ruckkopplung der marktgetrie-
benen Bedurfnisse auf die For-
schungs- und Entwicklungsarbeiten
des Forschungszentrums, wodurch
kiinftige Handlungsfelder identifi-
zZiert und bearbeitet werden kénnen.

Was bietet FIF?

Die FIF-Mitgliedsunternehmen ste-
hen im Mittelpunkt des Interesses.
FIF begleitet die Unternehmen bei
Entwicklungen und Innovations-
prozessen durch Projekte und Ko-
operationen, erarbeitet individuel-
le Problemlésungen und bietet

Abb. 2: FIF-Workshop.

Kontakt:

Forschungszentrum Karlsruhe GmbH
Forum Industrie und Forschung (FIF)
Hermann-von-Helmholtz-Platz 1
76344 Eggenstein-Leopoldshafen

Tel. +49 7247 82-6272

Fax +49 7247 82-6273
E-Mail: fif@nanomikro.fzk.de
www.fzk.de/fif/

Technologieportfolio (Auszug)

e Mikrozerspanung

e Lithographie

e Lasermikrobearbeitung
e Galvanoformung

e Dinnschichttechnik

e Keramische Prozesstechnik

o Werkstofftechnik
e Nanotechnologie

e Replikation (SpritzgieBen, HeiBpragen usw.)

e Elektronischer Systemaufbau
e Mikrohandhabung und Mikromontage

e Chemische und thermische Mikroverfahrenstechnik
e Simulations-, Analyse- und Priifverfahren

Tab. 1: Technologieportfolio des FIF.

Schulungs- und Trainingsmag-
lichkeiten bis hin zum Mitarbeiter-
austausch. Beratung und Dienst-
leistung umfassen das gesamte
Spektrum von Problemanalysen,
Machbarkeitsstudien, Prototypen-
fertigung und Kleinserien bis hin zu
Literaturrecherchen, Messe- und
Konferenzreports. Die interdiszi-
plindre Kompetenz von FIF ent-
springt einem groBen Netzwerk
und ist von den Mitgliedsunter-
nehmen Uber eine zentrale Hotline,
Workshops, Newsletter und Inter-
netseiten nutzbar.

Es gibt keine Fragestellung, die zu
klein oder zu komplex fir FIF ist.
Ob wir bereits mit einer raster-
elektronenmikroskopischen Auf-
nahme helfen kdnnen, ob eine ma-
terialwissenschaftliche Zuverlas-
sigkeitsuntersuchung benétigt wird
oder FIF Beitrage zur Entwicklung
eines Fertigungsprozesses liefert:
Wir stehen als Partner bereit. Die
FIF-Leistungen sind dabei nicht
auf das Technologieportfolio des

Forschungszentrums beschrankt.
Durch die Einbindung von FIF in die
Mikrosystemtechnik- und Nano-
technologie-Aktivitdten Baden-
Wirttembergs kann der Zugang
zu einem erheblich breiter ge-
facherten Technologieportfolio er-
offnet werden.

FIF bietet einen besonderen, erst-
klassigen Zugang zu Technologien
und Experten des Forschungs-
zentrums, der in dieser Form ein-
zigartig und nur fur FIF-Mitglieds-
unternehmen verfligbar ist. Mit-
glied kann jedes Unternehmen
werden; der Jahresbeitrag staffelt
sich nach Unternehmensgrée und
betragt 1.000, 3.000 oder 5.000
Euro. Bei FIF wird Wert auf eine
langfristige Kooperation zum Auf-
bau einer vertrauensvollen Zu-
sammenarbeit gelegt. Die beson-
deren Stérken von FIF bestehenim
umfassenden Service aus einer
Hand und der individuellen Pro-
blemldsung durch interdisziplina-
re Teams.
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Innovation durch Nanotechnik

R. Hedderich, NanoMat

Die strategische Allianz
NanoMat schafft Lust auf
Innovationen durch
Ausschépfung vorhandener
Synergiepotenziale

NanoMat ist ein Uberregionales
Netzwerk flr Materialien der Na-
notechnologie. Die 26 NanoMat-
Partner aus Industrie und Wissen-
schaft haben das Ziel, Erkenntnis-
se der Nanotechnologie in Pro-
dukte und Dienstleistungen zu in-
tegrieren, um hochqualifizierte in-
dustrielle Arbeitsplatze in Deutsch-
land zu schaffen.

Von Nanotechnologie spricht
man heute im Allgemeinen, so-
bald Strukturen und Materialien
mit einer Dimension oder Ferti-
gungstoleranz typischerweise un-
ter 100 Nanometern zum Tragen
kommen. Die Hohensteiner In-
stitute haben in Zusammenar-
beit mit dem Netzwerk NanoMat
eine Definition flir Nanotechno-
logie gefunden, die sich auch auf
den breiten Bereich der Textilien
anwenden lasst. Unter Nano-
technologie versteht man Her-
stellungs- und oder Fertigungs-
verfahren, die zu einer systemi-
schen Anordnung funktioneller
Strukturen fihren, die durch ihre
Nanoskaligkeit zu gréBenabhén-
gigen Eigenschaften und zu neu-
en Funktionalitaten und Anwen-
dungsoptionen von Materialien
und Produkten fihren.

Nach einer von der Wirtschafts-
woche veroffentlichten Befragung
von Technologie-Unternehmen
wird die Region Karlsruhe als das
Zentrum der Nanowissenschaften
in Deutschland aufgefasst. Dabei
spielen zwei kooperierende For-

2

2nanomat

Abb. 1: www.nanomat.de

schungsinstitutionen eine Schlls-
selrolle: das an der Universitat
Karlsruhe angesiedelte DFG-For-
schungszentrum Funktionelle Na-
nostrukturen (CFN) und das Insti-
tut fir Nanotechnologie (INT) am
Forschungszentrum Karlsruhe. Ne-
ben technisch-wissenschaftlichen
Fragestellungen widmet sich das
Forschungszentrum technologie-
begleitenden Aufgaben. Diese um-
fassen den Betrieb von Kompe-
tenznetzwerken, die Politikbera-
tung und die Technikfolgenab-
schatzung. Das Ziel der hieran ge-
knUpften Aktivitaten ist es, durch
offentliche Information, zielgrup-
penspezifische Beratung und Ak-
zeptanzschaffung den Transfer
wissenschaftlich-technischer Er-
kenntnisse in die kommerzielle An-
wendung zu beschleunigen. Fir
den Bereich der Nanowissen-
schaften befindet sich am For-
schungszentrum Karlsruhe die Ge-
schéaftsstelle des 1998 gegriinde-
ten Bundesdeutschen Kompe-
tenznetzwerks fiir Nanomateriali-
en (NanoMat).

Leistungsspektrum von
NanoMat

Das Ziel von NanoMat ist es, die
Kompetenzen der Partner zu biin-
deln, so dass deren Projekte in-
terdisziplindr und durchgéangig von

der Vorlaufforschung bis zum
Transfer in wirtschaftlich verwert-
bare Resultate Gberflhrt werden
kénnen. Darlber hinaus operiert
NanoMat in den Bereichen Tech-
nologiekommunikation und Poli-
tikberatung und versteht sich als
Vorreiter bei der Zusammenfih-
rung von Forschung und industri-
eller Anwendung im Bereich KMU.
NanoMat bietet die Mdglichkeit,
interdisziplindr und institutstber-
greifend zusammenzuarbeiten und
dabei zu neuen, unerwarteten L6-
sungen und Erkenntnissen zu ge-
langen; wobei die Mdglichkeit, Uiber
neue Ansatze nachzudenken und
sich mit den Netzwerkkollegen of-
fen auszutauschen das Flair von
NanoMat ausmacht.

NanoMat ist in das BMBF-Projekt
sNanoCare" eingebunden, dessen
Ziel die Erzeugung wissenschaft-
licher Erkenntnisse Uber mégliche
gesundheitliche Auswirkungen von
Nanopartikeln sowie die Einrich-
tung einer strukturierten und in-
terpretierten Informationsbasis ist,
die im Internet publik gemacht
werden soll. Die Konsortialfiihrung
und Koordination dieses Projektes
liegt beim Forschungszentrum
Karlsruhe (Abb. 2).
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Abb. 2: Die NanoMat-Partner als Liganden des supramolekularen

Lichtsammlermolekiils.

Technologietransfer

Deutschland gehort auf dem Ge-
biet der Nanotechnologie zu den
forschungsintensivsten Landern.
Wie mihsam die Automatisierung
eines im Labor sicher funktionie-
renden Prozesses sein kann, soll
am Beispiel der automatisierten
Antireflexbeschichtung von Uh-
renglasern kurz beschrieben wer-
den.

Antireflexschichten (AR) sind aus
der technischen Welt kaum mehr
wegzudenken. Waren sie lange
Zeit nur hochwertigen optischen In-
strumenten vorbehalten, so wur-
den schon Ende der 1970er Jah-
re fast alle Spiegelreflex-Kameras
optisch vergutet. In den letzen bei-
den Jahrzehnten haben sich AR-

Schichten vor allem auf dem ja-
panischen und dem westeuropéi-
schen Brillenmarkt durchgesetzt.
Dies geschah trotz empfindlicher
Mehrkosten fiir den Endverbrau-
cher. Gravierende Vorteile durch
die Beschichtung (bessere Sicht
bei extremen Beleuchtungssitua-
tionen und &sthetische Gesichts-
punkte) haben dies bewirkt. Ahn-
liches kdnnte sich bald im Bereich
der Uhrenindustrie abspielen. Auch
hier kénnen eine verbesserte Funk-
tion (Ablesbarkeit) und eine scho-
nere Gesamterscheinung erreicht
werden. Gelingt es, ein extrem ko-
stengUnstiges und produktives Ver-
fahren zur Verfigung zu stellen,
so konnten bald alle Uhrglaser ver-
gutet sein. Andere Massenmarkte
wie Handys kénnten folgen.

Dr. Stefan Walheim (Institut fir Na-
notechnologie) hat die Grundla-
gen flr ein nanotechnologisches
Verfahren zur Beschichtung von
reflektierenden Substraten ent-
wickelt, das diese entspiegelt. Es
bietet durch seine kostengunsti-
ge Prozessfiuhrung und die ver-
gleichsweise geringe Prozesszeit
von weniger als einer Minute das
Potenzial zur optischen Vergitung.
Dies gilt speziell fir Produkte, flr
die eine Antireflexbeschichtung
zwar winschenswert, aber bislang
noch zu teuer ist. Eine solche An-
wendung kénnten beispielsweise
Deckglaser von Armbanduhren
sein. Die nanoskalige Porositéat er-
mdglicht ein ,,Antireflex-Wasserzei-
chen®, welches als Sicherheits-
merkmal und/oder als Werbesignet
eingesetzt werden kann (Abb. 3).

Nach einer aktuellen Schatzung
des Kompetenznetzwerks Nano-
Mat sind etwa 600 kleine und
mittelstédndige Unternehmen (KMU)
in Deutschland mit Entwicklung,
Anwendung oder dem Vertrieb
nanotechnologischer Produkte und
Verfahren befasst. Allerdings ver-
figen KMU oftmals nicht tber Zeit
und Mittel, um sich rasch und effi-
zient Uber neue wissenschaftliche
Erkenntnisse zu informieren und
deren Relevanz fur eigene Vorha-
ben einzuschéatzen. Dies gilt auch
fur den Zugang zu Marktinformati-
on und zur Entwicklung von firmen-
spezifischen ,Roadmaps”. Zudem
muissen KMU auf regionale Ko-
operationsbeziehungen setzen.
Diese sind jedoch bisher wenig
durch Netzwerke unterstitzt. Na-
noMat hat deshalb eine Veranstal-
tungsreihe ,,NanoMat fiir den Mit-
telstand“ ins Leben gerufen, um
die inhaltliche und organisatori-
sche Vernetzung der KMU voran-
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nes ,Nano-Valleys® Uber die drei
Metropolregionen Frankfurt, Rhein-
Neckar und Basel soll eine kriti-
sche Masse geschaffen werden,
die erfolgreiche technologische
Entwicklungen mit wirtschaftlichem
Potenzial erst erméglicht. Zudem
soll dadurch ein hohes MaB an the-
matischer Vielfalt und budgetérer
Flexibilitat erreicht werden, so dass
zeitnah auf neue Erfolg verspre-
chende Entwicklungen im Nano-
technologiebereich reagiert wer-
den kann — und das bundeslan-
dertbergreifend.

Abb. 3: Antireflexbeschichtetes Uhrenglas mit ,,Antireflex-Was-

serzeichen® (nanomat-Logo), welches nur in Reflexion — also nur  Zi€l ist es, gute Ideen schneller in

unter einem bestimmten Betrachtungswinkel - zu sehen ist. marktfahige Produkte umzuset-
zen, z. B. durch den Abbau ge-

zutreiben. Durch die NanoMat-Part-  Karlsruhe wird der Zugang zu Wis- ~ danklicher Barrieren, durch For-

ner aus Industrie und Wissenschaft sen und moderner Infrastrukturer-  derung neuer Synergieeffekte und

und durch das Forschungszentrum  mdglicht. Durch die Etablierung ei-  durch Starkung mutiger Konzepte.

[1] S. Walheim, E. Schaffer, J. Mlynek, [2] S. Walheim, R. Hedderich, Patente:
U. Steiner, Th. Schimmel, DE 102004015177.6-51,
Nanophase-Separated Polymer Films Element, umfassend ein reflektieren- (27.03.2004),
as High-Performance Antireflection des Substrat und eine Antireflex- EP 05006058.1, EP-OS 1580816
Coatings, schicht, Verfahren zu seiner (28.9.2005)
Science 283, (1999), 520 Herstellung und seine Anwendung,
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