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Vorwort:

Die Diplomarbeit stellt zusammen mit dem Praxissemester ein wesentliches Bindeglied zwischen Fachhoch-
schule und Industrie dar. Insbesondere die Diplomarbeit als letzter Baustein der Ausbildung zur Chemieinge-
nieurin und zum Chemieingenieur dient dazu, das im Studium erworbene theoretische Wissen eigenstandig im
Rahmen eines Projektes anzuwenden und weiterzuentwickeln. Diese Projekte ergeben sich aus praxisorien-
tierten Themenstellungen, die in Zusammenarbeit mit der Industrie und Instituten bzw. in von 6ffentlicher Hand
und Industrie geférderten Forschungsprojekten der Fachhochschule Minster durchgefiihrt werden.

Da der Uberwiegende Anteil der Diplomarbeiten in den Unternehmen durchgefuhrt wird, tragt die Diplomarbeit
wesentlich zum Wissenstransfer aus der Hochschule in die Industrie und zurtick in die Hochschule bei. Dieser
beidseitige Transfer ist sehr wichtig flr die Fachhochschule und den Fachbereich Chemieingenieurwesen, da
dadurch die Aktualitdt der Lehre unterstitzt wird und vielfaltige Forschungs- und Entwicklungskooperationen
initiiert werden.

Dieses Heft soll dem Leser eine Ubersicht iiber die Diplomarbeiten des letzten Jahres geben. Es wurden jeweils
die Zusammenfassungen der Absolventen, die somit auch fiir den Inhalt verantwortlich zeichnen, verwendet.
Die Themen sind den Studienrichtungen unseres Fachbereiches

¢ Instrumentelle Analytik,

¢ Biotechnologie,

e Angewandte Materialwissenschaft,
e Kunststofftechnologie,

e Chemische Verfahrenstechnik und
e Chemische Umwelttechnik

zuzuordnen.
Die vorliegende Zusammenstellung wird in diesem Jahr erstmals in dieser Form herausgegeben. Obwohl, ins-

besondere was die dulere Form angeht, sicherlich nicht perfekt, wird dieses Heft hoffentlich fiir alle Freunde
und Kooperationspartner des Fachbereiches Chemieingenieurwesen eine interessante Lektiire darstellen.
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Der Dekan, im April 2002



Holger Althues

Synthese und Charakterisierung

von Zirconiumoxid-Nanopartikeln

In der vorliegen-
den Arbeit wurden Zirco-
niumoxid-Nanopartikel in
Mikroemulsionen préapa-

riert und charakterisiert.

Im Vordergrund der Untersuchungen stand dabei,
Einflisse verschiedener Syntheseparameter auf die Eigen-
schaften der Produkte zu finden und zu beschreiben.

Ein deutlicher Einfluss auf die Eigenschaften der
Zirconiumoxide konnte fur die Zusammensetzung der Mik-
roemulsion gezeigt werden. Durch ein groRRes Tensid-zu-
Wasser-Verhaltnis und einem grofien Volumenanteil der
Olphase konnten Materialien mit spezifischen Oberflachen
bis zu 175 m?g synthetisiert werden. Die so préparierten
Partikel hatten eine enge Grofenverteilung und Durchmes-
ser von ca. 5 nm.

Der groRe Tensidanteil verhinderte allerdings die

Ausbildung von aktiven Zentren bei der in situ-Sulfatierung.

Diese Materialien waren folglich katalytisch inaktiv,
konnten aber durch Trankimpragnierung nachsulfatiert wer-

den und erlangten dadurch katalytische Aktivitat.



Die Verkleinerung des Tensid-zu-Wasser-
Verhaltnisses und des Volumenanteils der Olphase fiihrte zu
kleineren Oberflachen und breiteren PartikelgréRenverteilun-
gen.

Far Praparationen mit geringen Tensidmengen ge-
lang die in situ-Sulfatierung. Besonders durch die Verwendung
von grof3en Zirconium-zu-Wasser-Verhaltnissen konnten dabei
in einem Syntheseschritt katalytisch aktive Materialien prapa-
riert werden, die einen hdoheren n-Butanumsatz zeigten als das
kommerzielle Vergleichsprodukt der Firma Mel.

Einen weiteren Einfluss auf die Eigenschaften der
Materialien Ubte die Sulfatkonzentration aus. Fur eine be-
stimmte Praparationsmethode konnte mit einer Schwefelsaure-
konzentration von 1 mol/L ein Optimum, bezogen auf spezifi-
sche Oberflache und Aktivitat, gefunden werden. Besonders
deutlich sind die Unterschiede zwischen sulfatierten und un-
sulfatierten Proben. Die unsulfatierten Zirconiumoxide besallen
wesentlich kleinere spezifische Oberflachen und gréRere Par-
tikeldurchmesser.

Die Temperaturbehandlung oberhalb von 600°C
fuhrte zu Verlusten in der katalytischen Aktivitat durch die Zer-
setzung von Sulfat und das Partikelwachstum, bzw. die Ver-
kleinerung der spezifischen Oberflache durch Sintereffekte.

In dieser Arbeit konnten also durch die Partikelprapa-
ration in Mikroemulsionen Zirconiumoxide mit hohen Oberfla-
chen und katalytischer Aktivitdt synthetisiert werden. Diese
Methode ist somit Erfolg versprechend fir die Anwendung in
der heterogenen Katalyse, weitere Untersuchungen zur Opti-
mierung sind jedoch erforderlich
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Kirsten Alting

Im Rahmen die-
ser Diplomarbeit sollte er-
mittelt werden, welchen
Einfluss die Verarbei-
tungsbedingungen bei der
Herstellung flachiger Ver-
bunde auf die Haftung,
speziell bei Polyamid 12,
haben.

Es wurde dabei
ermittelt, wie die Variation
signifikanter Prozesspara-
meter, der Werkzeugkonfi-
guration und die Variation
der Herstellverfahren auf
die Schichtenhaftung bei
verschiedenen Haftungs-
mechanismen einwirkt.

Einfluss der Verarbeitungstechnik auf

die Schichtenhaftung bei der

Extrusion flachiger Mehrschichtverbunde

Die Auswahl der Formmassen erfolgte nach der
Ausbildung der unterschiedlichen Haftungsmechanismen,
die sich in der Grenzschicht der Verbunde ausbilden.

Es hat sich herausgestellt, dass das Haftungs-
system, bei dem eine Verbundhaftung durch eine chemi-
sche Reaktion in der Grenzschicht erzielt wird, wesentlich
unempfindlicher bei der Variation der Prozessparameter,
der Fahrweise und der Werkzeugkonfiguration gegenlber
den Haftungssystemen ist, bei denen eine Verbundhaftung
in der Grenzschicht durch die Ausbildung von verschiede-
nen und unterschiedlich starken Wechselwirkungen der
Molekile hervorgerufen wird.

Das System mit der chemischen Reaktion in der
Grenzflache wird wenig bis gar nicht durch die Fahrweise,
die Abzugsgeschwindigkeit und die Walzentemperatur be-
einflusst. Einen starkeren Einfluss haben Dehndeformatio-
nen und Verstreckungen auf3erhalb des Werkzeugs. Vergli-
chen jedoch mit den Systemen, bei denen eine Verbund-
haftung in der Grenzschicht durch die Ausbildung von ver-
schiedenen und unterschiedlich starken Wechselwirkungen
der Molekule hervorgerufen wird, ist der Einfluss sehr ge-
ring.

Als ein wichtiger Faktor bei der Beeinflussung
der Haftung hat sich die Abkihlgeschwindigkeit innerhalb
des Extrudates und somit auch die Verweilzeit unter hoher
Temperatur, wenn keine Deformation der Schmelze vor-
kommt, herausgestellt.



Besonders die Systeme ohne die chemische Reaktion in
der Grenzflache werden davon beeinflusst. Durch die Variation der
Walzentemperaturen und der Abzugsgeschwindigkeiten kann hier
mafgeblich Einfluss auf die Verbundhaftung genommen werden.

Somit haben Relaxation von Orientierungen und Diffusion
von ,Haftmolekilen® in der Grenzschicht einen entscheidenden Ein-
fluss auf die Haftung, wobei beide Vorgange durch hohe Tempera-
turen beglnstigt werden. Je langer sich die Polymerketten in der
Grenzschicht bewegen kdnnen, umso besser ist die Haftung.

Festzumachen war dieser Effekt dadurch, dass solche
Bandchen, die eine hohe PA12-Schichtdicke aufwiesen, hohere
Haftkrafte aufwiesen. Da das PA12 zuerst auf die Walze aufgelegt
wurde, fror die Grenzflache hier langsamer ein.

Genauso haben die Verstreckungen und Dehnungen des
Extrudates aullerhalb des Werkzeugs einen Einfluss, da hierbei die
Relaxation der Polymerketten durch deren Orientierung verhindert
wird. Da diese Relaxationen aber, gerade bei Systemen ohne che-
mische Reaktionen in der Grenzschicht, einen groRen Anteil an der
Ausbildung von Adhasionskraften haben, werden diese auch starker
davon beeinflusst.

Weiterhin haben die FlieRkanalgeometrien auf die Haftung
der Systeme ohne chemische Reaktion in der Grenzschicht einen
erkennbaren Einfluss. Auf das System mit chemischer Reaktion in
der Grenzschicht heben sie keinen erkennbaren Einfluss.

Weiterhin ist eine interessante Erkenntnis dieser Arbeit,
dass bei allen Systemen, gleichgliltig ob eine Haftung durch eine
chemische Reaktion, Diffusion oder zwischenmolekulare Krafte zu-
stande kommt, die Fahrweise nur geringflgig Einfluss auf die Haf-
tung nimmt.

Insgesamt ergeben sich bei der Glattwerk- und Kalander-
fahrweise aufgrund der schnelleren Abkihlung und der teilweisen
Rotation der Schmelzen im Knet eine geringere Verbundhaftung als
bei der Chill-Roll-Fahrweise.

Letztendlich wurde in dieser Arbeit gezeigt, dass bei der
Herstellung von Mehrschichtverbunden die Einstellung der Verar-
beitungsparameter, je nach Zusammenstellung der Formmassen
und der sich daraus bildenden Haftungsmechanismen, individuell
angepasst werden missen, um optimale Haftungsergebnisse zu
erzielen

Diese Randbedingung sollte bei der Formmassenentwick-
lung bereits zu einem frihen Stadium berlcksichtigt werden, um
unndétige Entwicklungsarbeit zu vermeiden.
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Frauke Bartz

In dieser Arbeit
wurden Versuche zur Op-
timierung des La-
serspektrometers fiir den
Einsatz in der Hochofen-
Prozessanalytik durchge-
fiihrt.

Das Laserspektro-
meter soll die Analyse von
Hochofenschlacken  und
Roheisenproben ohne
Probenvorbereitung direkt
am Hochofen ermoglichen,
wodurch Zeit und Kosten
eingespart werden kon-
nen.

Versuche zur Optimierung der Laserspektrometrie

fiir den Einsatz in der Produktionskontrolle

eines Eisenhtittenwerkes

Versuche zeigten bereits, dass dies madglich ist.
Lediglich fur Kohlenstoff wurden bei Messungen von unbe-
handelten Oberflachen zu hohe Werte ermittelt, was auf
einen erhohten Gehalt in der Zunderschicht zurtickgefuhrt
wird.

Zunachst wurde die Probenahme an die veran-
derten Anspruche angepasst.

Durch Argon-Spllung der Sonden konnten
weillerstarrte Roheisenproben mit dinner Zunderschicht
erzeugt werden. Die Saugsonde ist kostenglnstiger als die
Tauchsonde. Ein Vorteil eines Sondentyps konnte im Rah-
men der Arbeit nicht festgestellt werden. Mehrere Sonden-
typen zur Gewinnung von glasartig erstarrten Hochofen-
schlacken wurden getestet.



Anhand von Betriebsproben wurde der Einfluss der
veranderbaren Parameter untersucht. Eine Verlangerung der
Vorreinigungszeit verringert die Streuung gemessenen Inten-
sitaten, ebenso wie der Einsatz von Argon-Luft oder Argon-
Wasserstoff anstelle von reinem Argon. Argon-Wasserstoff be-
wirkt aulerdem eine Halbierung der Differenz zwischen ge-
schliffener und unbehandelter Oberflache fir Kohlenstoff.
Die VergroRerung des Brennflecks reduziert die Streuung e-
benfalls, die erreichte Tiefe ist jedoch geringer. An den Pro-
ben mit dunner Zunderschicht wurde der Einfluss auf die Dif-
ferenz der Intensitaten zwischen unbehandelter und geschlif-
fener Oberflache Uberpruft. Der gunstige Einfluss von Argon-
Wasserstoff bestatigte sich bei diesen Proben nicht. Als glinsti-
ger Kompromiss erwies sich eine lange Vorreinigungszeit, die
Verwendung des kleinen Brennflecks und Argon-Luft als Spil-
gas.

Mit diesen optimierten Parametern wurde eine Aus-
wahl an zertifizierten Standards gemessen, um eine Kalibration
zu erstellen. Fir die meisten Elemente wie z.B. Schwefel,
Mangan, Phosphor, Silicium, Chrom und Nickel, ergaben sich
gute bis zufriedenstellende Kalibrationsfunktionen, nur bei
Kohlenstoff war die Ubereinstimmung schlecht.

Aufgrund der Ergebnisse der Kalibration wurde da-
von abgesehen die verbliebenen Proben mit dunnerer Zunder-
schicht zu messen, damit diese fur spatere Untersuchungen
erhalten bleiben.

Mit den im Rahmen der Arbeit optimierten Parame-
tern und den Roheisenproben mit dinner Zunderschicht
scheint eine Analyse ohne Probenvorbereitung mdglich zu sein.
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Helmut Blankefort

UV-C Leuchtstoffe fiir

Xey-Excimerlampen

Das Ziel dieser Ar-
beit war die Entwicklung
von UV-C emittierenden
Leuchtstoffen fiir Xenon-

Excimer-Lampen.

Diese Lampen emittieren Licht einer Wellen-
lange von 172 nm, welches durch Aufbringen eines
geeigneten Leuchtstoffes auf die innere Lampenober-
flache in fur Desinfektionsanwendungen nutzbares
Licht umgewandelt werden kann.

Um eine Lampe mit einer hohen Desinfekti-
onseffizienz zu erhalten, muss der Leuchtstoff eine
hohe Quanten-Ausbeute unter Anregung von 150-190
nm zeigen und eine Emissionsbande zwischen 230
und 280 nm aufweisen.

Diese Lampe kann zur Desinfektion von Trink-,
Prozess-, oder Abwasser eingesetzt werden und hat
gegenuber den herkdmmlichen Hg-Niederdruck-
entladungslampen den Vorteil, dass sie schnelle Ein-
und Ausschaltzyklen erlaubt, sowie ein ideales Start-
verhalten zeigt.




Sie eignet sich damit fir den Einsatz bei kleinen, dis-
kontinuierlichen Abnahmemengen, wie sie beispielsweise in
einem Haushalt (z.B. Entnahme aus dem Wasserhahn) anfal-
len und gewahrleistet keimfreies Wasser auch in Gegenden,
wo eine Versorgung der Bevdlkerung mit einwandfreiem Trink-

wasser nicht gesichert ist.

Durch die Moglichkeit bei der Wahl eines geeigneten
Leuchtstoffes auch andere Wellenlangen im UV-Bereich zu
erzeugen, erschlieBen sich weitere Anwendungsfelder, wie
zum Beispiel die Reinigung von Silizium-Wafern mit ozoner-

zeugender UV-Strahlung.

Um die gewinschten Leuchtstoffe mit dem erforderli-
chem Spektrum zu erhalten, wurden verschiedene anorgani-
sche Wirtsgitter mit verschiedenen Aktivatoren dotiert. Im
Rahmen der Diplomarbeit wurden mehrere Materialien gefun-

den, welche die gewiinschten Eigenschaften zeigten.

Diplomand:
Helmut Blankefort
Vitusstralle 7
49762 Lathen

Ort der Diplomarbeit:

Philips
Forschungslaboratorien
Weisshauptstr. 2

52068 Aachen

Firmen-Betreuer:
Dr. Thomas Jiistel

FH-Betreuer:
Prof. Dr. Ulrich Kynast



Stephan-Peter B168

Die vorliegende
Diplomarbeit befasst sich
mit der Chemie des Gol-
des, insbesondere einiger
intermetallischer Phasen
und Clustern. Der edle
Charakter des Goldes
macht die Chemie komplex

und aufwendig.

Gold in intermetallischen

Phasen und Clustern

Die Herstellung von Auriden, also Gold in der Oxi-
dationsstufe —1, ist meist schwer zu realisieren. Ein Gedan-
kenansatz war die Verwendung von Silicium, bzw. Germa-
nium in der Oxidationsstufe —4 als Reduktionsmittel fur
Gold. Diese Diplomarbeit beschaftigt sich mit der Herstel-
lung von zunachst Si(4-)- und Ge(4-)-haltigen Verbindun-
gen, die dann in einem zweiten Schritt mit Gold reagieren
sollten. Aus Strukturtiberlegungen folgt, dass sich eine sol-
che Redox-Reaktion durch die entstehenden Zintl-Phasen
des Siliciums und Germaniums nachweisen lassen sollten.
Es wurde die Wirkung von Silicium- und Germanium- (4-)-
lonen auf elementares Gold anhand von ausgewahlten
Systemen mit Erdalkalielementen untersucht. Die vermutete
reduzierende Wirkung konnte, wie die Reaktionsprodukte
belegen, nachgewiesen werden, obwohl die Umsetzung
nicht wie erwartet zu ternaren, sondern fast ausschlieRlich

zu binaren Verbindungen geflihrt haben.



So wurden auf der einen Seite Oxidationsprodukte
des Si*/Ge* (TaTt,, CasTts, SrGe; (Tt = Si, Ge)), auf der ande-
ren Seite Reduktionsprodukte des Goldes (MgAu, CaAu/CaAuy,
CaAu,.Tt1,) beobachtet. Der edle Charakter des Goldes hat
sich bei diesen Untersuchungen deutlich bemerkbar gemacht.
Es bedarf eines sehr gro3en Reduktionspotentials, um Gold in
Au” zu Uberfuhren. Wie auch Céasium sind Silicium- und Ger-
manium-Verbindungen der Art E,Tt in der Lage Gold zu redu-
zieren. Im Gegensatz zu Casium entstehen jedoch meist Pha-
sengemische, die teilweise schwer zu charakterisieren sind.

Im Zuge der fortschreitenden Miniaturisierungen in
der Computer-Industrie scheint die derzeitig verwendete Tech-
nologie langsam an ihre Grenzen zu stof’en. Die Entwicklung
von Speichermedien auf Basis von Metall-Clustern wirde eine
weitere Verkleinerung zulassen. Dazu missen Cluster in mo-
nodisperser Form im Nanomalfistab hergestellt werden kénnen.

Diese Arbeit befasst sich, neben den intermetalli-
schen Phasen, mit der Herstellung und Charakterisierung von
Edelmetall-Clustern. Auch hierbei ist der edle Charakter des
Goldes unubersehbar in der Bildungs- und Wachstumsge-
schwindigkeit der Cluster und Kolloide wiederzufinden. Dabei
zeigte sich, dass mit den verwendeten Methoden zwar eine
recht monodisperse PartikelgroRenverteilung im Bereich von
700 — 1200 nm bei Silber und 13 — 500 nm bei Gold erreicht
werden kann, eine erwartete Co-Kristallisation mit sogenannten
Spacern aber nicht erzielt wurde. Vielmehr scheint die Herstel-
lung eines solchen Kristallverbandes, wenn Gberhaupt, nur in
einer in-situ-Reaktion moglich zu sein.

Die Charakterisierung der entstandenen Produkte ist
bedingt durch die PartikelgréRe dulRerst schwierig und kann nur
mit hochauflésenden Untersuchungsmethoden, wie z.B.
Transmissions-Elektronen-Mikroskopie erfolgreich durchgefiihrt
werden. Bedingt durch die hohen Reaktionsgeschwindigkeiten
wurden in den Kristalliten Gitterbaufehler beobachtet. Diese gilt
es in einer weiterfihrenden Arbeit genauer zu untersuchen und
wenn moglich auszuschliefen um einen geordneten Kristall mit
definierten Abstanden zwischen den Gold-Clustern durch ent-
sprechend grofRe Gegenionen (Abstandshalter) herzustellen.
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Markus Brym

Ammoniakspeicher

und SCR-Katalysatoren

Die Diplomarbeit
beschiftigte sich mit der
Herstellung und Entwick-
lung von Katalysatoren zur
Stickoxidminderung in

mobilen Anwendungen.

Hergestellt wurden verschiedene Metalloxidsys-
teme, darunter Zirkondioxid, Titandioxid und Aluminiumoxid.
Diese wurden mit Ubergangsmetallen als Aktivkomponen-
ten dotiert, um so eine Verbesserung der katalytischen Ei-
genschaften zu erreichen.

Die Aktivkomponenten wurden durch Trankprapa-
ration auf den Washcoat aufgetragen. Die so praparierten
Systeme wurden durch Tauchen auf Cordierittrager aufge-
tragen. Durch Kalzinierung wurde die Haftung zwischen
Aktivkomponente und Cordierittrager verbessert.



Die Charakterisierung erfolgte mittels einer Ver-
suchsanlage, in der die Abgasbedingungen, die in einer mobi-
len Anwendung auftreten, simuliert werden kdnnen. Versuchs-
gase wurden von einem Flowcomputer gesteuert zudosiert.
Nach katalytischer Umsetzung der Stickoxide wurde der Gas-
strom analysiert. Dieses erfolgte durch FT-

Infrarotspektroskopie, Chemilumineszenz und NDIR.

Ein wichtiges Kriterium war die Stabilitat der herge-
stellten Katalysatoren, daher wurden diese in einem Quarz-
glasofen bei 800°C mit Luft (10% Wasser) Uberstromt. An-
schlieend wurden die Versuche zur Charakterisierung wieder-

holt und die Veranderung aufgezeichnet.
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Chanel

Die Aufgabe die-
ser Diplomarbeit war die
Optimierung eines Hoch-
druck-Umesterungs-
verfahrens mit Hilfe eines

Ultraschallmischers.

Einfluss von einem

Ultraschallmischer auf die

Hochdruckumesterung

Da die zwei Edukte nicht mischbar sind wird an-
genommen, dass die Reaktionsgeschwindigkeit durch den
Stofftransport limitiert ist.

Durch die Turbulenz, die in der Produktionsanla-
ge aber nur teilweise in der Versuchsanlage vorhanden ist,
wurde die Mischung schon in eine Emulsion verwandelt.

Laut Literatur wurde angenommen, dass Ultra-
schall einen guten Effekt auf die Mischung hat. Der Ultra-
schall wirde die Emulsion verfeinern. So wirde die Kon-
taktflache zwischen den Phasen vergrofiert und dadurch
koénnte die Reaktion beschleunigt werden. Dann kann in der
Anlage mit weniger Methanolliberschuss der selbe Umsatz
erreicht werden. So kénnte man Energie bei der nachste
Stufe des Fettalkoholverfahrens einsparen: die Abtrennung
des Methanols. Diese Abtrennung braucht viel Energie.
Wenn es weniger Methanol in der Mischung enthalten ist,
braucht man weniger Energie fir die Abtrennung.



Zunachst wurden Versuche bei einem Druck von 70
bar durchgefiihrt. Eine erste Versuchsreihe wurde auf der Ver-
suchsanlage bei 70 bar und 230 °C durchgefiihrt. Diese Expe-
rimente haben gezeigt, dass der Ultraschall, statt die Reaktion
zu beschleunigen, sie verlangsamt.

Die plausibelste Hypothese zur Erklarung dieses Er-
gebnisses ist, dass die Versuchsbedingungen zu nah am Sie-
depunkt des Methanols liegen: bei diesen Bedingungen wurde
die vom Ultraschallmischer angegebene Leistung reichen, da-
mit ein Teil des Methanols verdampft. Dadurch steht es nicht
mehr als Reaktionspartner zur Verfigung.

Um diesen Effekt zu vermeiden wurde eine zweite
Versuchsreihe bei héherem Druck (80 bar) durchgefihrt. Da-
durch waren die Versuchsbedingungen weiter vom Siedepunkt
des Methanols entfernt.

In der Tat haben die Experimenten gezeigt, dass der
Ultraschallmischer unter diesen Bedingungen eine positiven
Einfluss auf die Reaktionsumsatz hat. Dieses Ergebnis besta-
tigt die oben beschriebene Hypothese und zeigt dass der Ultra-
schallmischer die Reaktion vermutlich beschleunigen kann.

Da nur wenig Versuche bei erhdhtem Druck durch-
gefihrt wurden, sollten die Ergebnisse durch weitere Experi-
mente bestatigt werden.

Allerdings ist in dieser Versuchen auch zu klaren ob
und warum es zu einer Verringerung des Umsatzes bei Erhé-
hung des Druckes kommt.
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Chappe

In dieser Studie
wurde untersucht, mit wel-
chen Parametern (Wellen-
lange, Energiedichte) und
in welchem AusmaR reine
Pigmente unter Laserbe-
strahlung mit dem
Nd:YAG-Laser (A=1064 nm,
532 nm, 355 nm und 266
nm) verandert werden.

Dazu wurden die
chemischen und physi-
schen Ursachen der mog-
lichen Verfarbung unter-
sucht.

Das Reaktionsverhalten von

historischen Pigmenten

unter Laserbestrahlung (UV bis IR)

Die Verwendung von Laserstrahlung zur Reinigung
kunsthistorischer Objekten etabliert sich in den letzten Jah-
ren immer mehr. Ein besonders verbreitetes und schwieri-
ges Problem sind dabei Farbfassungen. Sie reagieren
(chemisch und physikalisch) sehr empfindlich auf Laser-
strahlung.

Es wurden verschiedene Analyse durchgeflhrt:
Differentialthermoanalyse (DTA) um die Verhaltnis der Pig-
mente unter Warme zu bestimmen, Farbwertemessung
(CIE-L*a*b*)  fur die
Diffraktometrie (XDR) fur die Kristallstruktur und Réntgen-

Mikrobereichanalse (EDX) fir die Elementverteilung der

Farbanderungen,  Rontgen-

Pigmente.



Die Farbanderung der Pigmente kann verschiedene
Grinde haben, sie kdnnen z.B. durch laserinduzierte Oxidation
oder Phasenumwandlung verursacht werden. Es konnte z.T.
auch ein langsamer Rickgang der Verfarbungen beobachtet

werden.

Die Mehrzahl der Pigment reagiert bei sehr geringen E-
nergiedichten (<100 mJ/cm?) auf die Bestrahlung. Insgesamt
hat sich die Grundwellenlange des Nd:YAG (A=1064 nm) als
am ehesten geeignet erwiesen.
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Katrin Diekmann

Entwicklung einer

Latex-/Fullstoffmischung zur

Herstellung von Dichtungsplatten

Ziel dieser Arbeit
war die Idsemittelfreie
Herstellung von Dich-
tungsplatten auf der Basis
von Kautschuk-Latices. Es
wurde ein Naturkautschuk
(NR)-Latex verwendet und
ein Polychloropren (CR)-

Latex.

Es zeigte sich bei systematischer Untersuchung,
dass von den drei Dichtungs-lUblichen Flillstoffen zwei,
namlich Magnesiumoxid und Kaolin, flir Latex-basierte
Compounds ungeeignet sind (Agglomeratbildung). Ver-

wendbar ist nur Schwerspat.

In Reihenversuchen wurde das optimale Verhalt-
nis von Latex zu Schwerspat sowie von Latex zu Twaron
Pulpe ermittelt. Dabei ergaben sich fir beide Latices ahnli-

che Ergebnisse.



Im dritten Teil der Arbeit wurden die beiden Subsys-
teme ,Latex-Mischung + Schwerspat® und ,Latex-Mischung +
Pulpe“ zu einem verpressbaren Dichtungsplatten-Compound
zusammengefigt und dieser Compound in Bezug auf Zusam-
mensetzung und Knetprozess weiter optimiert.

Die intensive Vermischung der Ausgangsprodukte
zum Compound erfolgt in einem Kneter. Dieser Schritt ist Gber-
raschend diffizil, da die Geometrie der Knetschaufeln und der
Knetkammer, der Latexgehalt und die Knetviskositat der Mi-
schung aufeinander abgestimmt sein missen, um einen homo-
genen, feinteiligen Compound zu erhalten.

Da in Steinfurt nur 30g-Ansatze geknetet werden
konnten, wurden Versuche im 500g-Mafstab bei Teijin Twaron
in Wuppertal durchgefiuihrt und mit jeweils einer NR-Latex- und
einer CR-Latex-Rezeptur grofiere Dichtungsplatten gepresst.

Die neuen Werkstoffe wurden mit den etablierten
Methoden der Dichtungstechnologie charakterisiert. Sie sind
grundsatzlich geeignet. Bei den Eigenschaften ,Gasdurchlas-
sigkeit” bzw. ,Rickfederung“ wurden die Forderungen der DIN
3535 voll erfullt bzw. erfillt. Verbesserungen sind in Bezug auf
.Druckstandfestigkeit* und ,Kompressibilitat* erforderlich - An-
satze hierfur werden erértert.

Da die Arbeit technisches Neuland betritt — es finden
sich keine einschlagigen Publikationen fir kalandrierbare La-
tex-basierte Flachdichtungen in der Fach- und Patent-Literatur
— missen noch weitere wichtige Punkte bearbeitet werden.
Hierzu zahlt die Optimierung der Fillstoff-Mischung, die Her-
stellung eines klebrigen Compounds, seine Vortrocknung sowie
die Verarbeitbarkeit auf dem Kalander.
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Matthias Donner

Wechselwirkungen zwischen

Haftklebstoffen und

siliconisierten Trennmaterialien

Ziel der Arbeit
war die Charakterisierung
diverser Trennmaterial-
Haftklebstoff-Systeme, wie
sie zum Beispiel bei dop-
pelseitigen Klebebandern
verwendet werden, um
damit aus den gewonnen
Erkenntnissen langfristig
bei Problemen vor und
nach der Produktion von
Haftklebeanwendungen
schnell und effektiv rea-
gieren zu kdnnen.

Dieses soll so-

wohl Produktionsunter- Es galt zum einen mehr Uber die im tesa-
brechungen als auch Ver- Produktsortiment verwendeten Materialien und zum ande-
zogerungen bei der An- ren auch Uber die bis dahin noch weitgehend unbeachteten
wendung verhindern. zu erfahren, um mégliche Einsatzgebiete aufzudecken. So

kamen zahlreiche siliconisierte Trennmaterialien sowie ver-
schiedene Haftklebstoffe bei der Produktion der Muster zum
Einsatz.

Ebenso kam es darauf an, auch Uber diese Arbeit
hinaus, die aufgenommenen Daten stets schnell verfligbar
zu machen, um neue Problemstellungen anhand der ge-
sammelten Informationen bearbeiten und I6sen zu kénnen.



Bei den Betrachtungen wurden dreizehn verschiede-
ne Siliconsysteme und acht Haftklebstoffe miteinander kombi-
niert und auf ihre Eigenschaften bezlglich gangiger Charakteri-
sierungsmethoden, wie zum Beispiel Abroll- und Abzugskraft,
Siliconubertrag, Trennkraft, Siliconauftrag, Haft- und Gleitrei-
bung, ReilRdehnung, Strukturanalyse und Biegesteifigkeit un-
tersucht.

Insgesamt wurde gezeigt, dass bei der Auswahl ei-
nes Trennmaterials alle Einflussparameter des Silicons und
dazu die Wechselwirkungen zum Haftklebstoff genau bedacht
werden mussen, um eine problemlose Herstellung von Klebe-
bandern und anschliellende Verarbeitung erflllen zu kénnen.

Man kann jedoch fir nahezu jedes Anwendungsprofil
eine geeignete Kombination wahlen, die sich in ihren Eigen-
schaften genau einstellen lasst.

Durch die erstellte Datenbank lassen sich auch zu-
kinftig Vergleiche bezlglich der Leistungsfahigkeit der ver-
schiedenen Trennmaterial-Haftklebstoff-Kombinationen anstel-
len, was eine schnellere Trennmaterial-Auswahl ermdéglichen
soll.
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Dormia

Bench Top Bitumen

Froth Treatment Study

Diese Diplomar-
beit ist eine Grundlage fiir
weiterfihrende Versuche,
um ginstige Prozessbe-
dingungen bezogen auf
die Erzqualitat zu definie- Im Norden der Kanadischen Provinz Alberta gibt
ren. es ein groRes Erdélvorkommen. Es handelt sich um ein im
Vergleich zu anderen Erddlvorkommen, zum Beispiel im
Mittleren Osten, sehr schweres Rohol: ein natlrliches Bitu-
men, das in einer Sand-Reservoir zu finden ist. Dieser erd-
6lhaltige Sand, auch Oil Sand genannt, besteht zu 80 bis
90% aus fester Materie. Er liegt nahe unter der Erdoberfla-
che und kann mit Schaufelbaggern geférdert werden. Das
Bitumen wird standardmafRig in zwei Schritten von dem

Sand getrennt und dann raffiniert.

Im ersten Schritt wird der gréfite Teil des Sandes
von der geférderten Masse abgetrennt. Das Erz wird zuerst
mit Wasser und chemische Hilfsmitteln vermischt, aufge-
heizt und geliftet. Dann wird die Mischung kontinuierlich
einem Kessel zugeflihrt, wo der Sand und das Wasser sich
absetzen, und das belliftete Bitumen aufsteigt. Bei diesem
Vorgang entsteht ein Schaum, der sich nach der Entliftung
aus 60% Bitumen, 30% Wasser und 10% fester Materie

zusammensetzt.



Im zweiten Schritt wird der Schaum aufbereitet, um
die feste Bestandteile und das Wasser vollstandig abzutrennen.
Der Schaum wird mit einem organischen L&semittel verdinnt,
damit von dieser Mischung eine geléste Bitumenphase durch
Zentrifugieren oder einer drei-stufige Sedimentation abgetrennt
werden kann. Die entstehende Bitumenphase ist frei von Was-
ser and Feststoff. SchlieRlich wird das Losemittel in einem Ver-
dampfer von dem Bitumen abgetrennt. Das so gewonnene Bi-
tumen kann der Raffination zugeflihrt werden.

Standardverfahren zur Schaumaufbereitung ist das
Syncrude-Verfahren auf der Basis des Zentrifugierens. Es ist
ein kostenintensiver Prozess, der bei hoher Temperatur durch-
gefuhrt wird. Nachteil dieses Verfahrens ist auch ein Wasser-
rickstand im Bitumen. Das andere Verfahren ist das Albian-
Verfahren, das auf der drei-stufigen Sedimentation basiert. Wie
das Standardverfahren, erfordert es eine hohe Temperatur. Bei
diesem Prozess entsteht trockenes Bitumen. Bei beiden Me-
thoden kommt auf’erdem ein besonderes Ldésemittel fir die
Verdinnung des Schaums zum Einsatz.

In der vorliegenden Arbeit wurde Laborverfahren zur
Aufbereitung des Schaums weiter entwickelt und der Einfluss
der Temperatur ermittelt. Dabei wurden auch unterschiedliche
Mengen an Ldsemittel eingesetzt. Als Rohstoff fir die Laborar-
beiten diente ein besonders 6lhaltiger Sand. Das Verfahren zur
Abtrennung des groten Teils des Sandes zur Bildung des Bi-
tumen-Schaums wurde damit auch im Labor durchgefihrt.

Bei den Versuchen zur Schaumaufbereitung wurden
bei niedrigen Temperaturen ahnliche Ergebnisse erzielt wie bei
der hohe Temperatur. Die Anwendung des Syncrude-
Verfahrens ergab im Vergleich zum Albian-Verfahren eine ho-
here Ausbeute an Bitumen und bendétigte eine kleinere Lose-
mittel Menge. Wie erwertet, verblieben allerdings kleine Was-
sermengen im Bitumen. Dagegen wurde bei der Anwendung
des Albian-Verfahrens das Wasser vollstéandig von dem Ol ab-
getrennt. Nachteilig wirken sich hier aber die Notwendigkeit
eines mehrstufigen Prozesses aus.
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Ducardus

Nach LAWA, der
Landerarbeitsgemein-
schaft Wasser fiir die Qua-
lititssicherung bei Was-
ser-, Abwasser und
Schlammuntersuchung,
missen Wiederfindungsra-
ten fir Pestizide zwischen
80 und 110 % liegen.

In dieser Arbeit
sollte im ersten Teil die
bestehende Labormethode
fur die Festphasenextrak-
tion pestizider Wasser
hinsichtlich der LAWA-
Richtlinien validiert wer-

den.

Methodenvergleich und Validierung

in der Probenvorbereitung pestizider Abwésser

mittels Festphasenextraktion und HPLC-Analytik

Es wurden dazu die Parameter pH-Wert, Aussal-
zeffekt und Festphasenmaterial Uberprift. Im zweiten Teil
dieser Arbeit wurde die validierte Labormethode mit der DIN
EN ISO 11369 F12 nach der DIN-Vorschrift DIN 38402 A71
auf ihre Gleichwertigkeit untersucht.

Der wesentliche Unterschied beider Methoden
besteht darin, dass die Labormethode als Sorbens SDB
(Styroldivinylbenzol) und einen gemeinsamen pH-Wert flr
alle neutralen und sauren Pestizide benutzt, wahrend die
DIN-Methode zwischen sauren (pH-Wert 2,0) und neutralen
(pH-Wert 6-8) Pflanzenschutzmitteln unterscheidet.

Daruber hinaus wird ein RP C-18-Material als
Sorbens verwendet. Fur die Messungen wurden 500 mL
pestiziddotierte Wasserproben eingesetzt, wobei in der Va-
lidierung aqua dest. und im Methodenvergleich Trinkwasser
Verwendung fanden.



Fir die Labormethode konnte in der Validierung der
schon vorher eingestellte pH-Wert von 3,5 bestatigt werden.
Das Aussalzen mit Natriumchlorid brachte keine wesentliche
Verbes-serung der WFR. Das Festphasenmaterial CHROMA-
BOND Easy zeigte nur Verbesserungen fur neutrale Pestizide.
Die sauren Pestizide lielRen sich dagegen kaum nachweisen.
Die Labor-methode konnte bezliglich der Wiederfindungsraten
nicht verbessert werden.

Im Methodenvergleich nach DIN 38402 A71 konnte
bestatigt werden, dass beide Methoden gleichwertig sind. Nach
diesem Vergleich darf die DIN-Methode fur die Probenvorbe-
reitung pestizider Wasserproben herangezogen werden. Es
muss aber darauf hingewiesen werden, dass sich der Metho-
denvergleich aus Zeitgriinden nur auf den Screen A (neutrale
Pestizide) beschranken konnte.

Die Beurteilung der Gleichwertigkeit beider Methoden
ist deshalb nur eingeschrankt moglich. AuRerdem muissen die
Messwerte aus der Methodenvalidierung mit Abstand betrach-
tet werden, da im Methodenvergleich die validierte Methode
wesentlich bessere Messwerte fir die WFR zeigte. Der Grund
kann im verwendeten HPLC-System selbst liegen. Fir die Vali-
dierung und beim Methodenvergleich wurde fir die neutralen
Pestizide aus technischen Grinden an zwei HPLC-Anlagen
gearbeitet. Flr saure Pestizide stand ein drittes HPLC-System
zur Verfligung.
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Engling

Polyesterole flir den

hydrolysebestandigeren

PUR Blockweichschaum

Ziel dieser Dip-
lomarbeit war die Herstel-
lung von Polyesterolen fiir
einen PUR-Blockweich-
schaum entsprechend der

Daimler-Benz-Norm.

Diese Norm fordert von einem Blockweichschaum
bestimmte mechanische Eigenschaften (vor und nach einer
Feuchtwarmelagerung, FWL), die der jetzige Schaum auf
Basis des Standardpolyesterols Lupraphen 8149 (kurz:
L8149) z.T. nicht erfllt.

Lupraphen 8149 besteht aus Adipinsaure (ADS), Diethy-
lenglycol (DEG) und Trimethylolpropan (TMP). Es besitzt
eine Funktionalitdt f von 2,6. Die Saurezahl (SZ) ist mit <
1,6 mg KOH/g und die Hydroxylzahl (OHZ) mit 59 mg
KOH/g angegeben. Die Viskositat bei 25 °C betragt 21650

mPas.

Dieses Produkt besitzt durch die Diethylenglycoleinheit eine
flexible und ebenso hydrophile Struktur. Dies begtinstigt die

Wasseraufnahme des Schaums.



Um die Daimler-Benz-Norm zu erfillen, kann man an
verschiedenen Stellen ansetzen:

¢ Verwendung von weniger hydrophilen Diolen statt des DEG

¢ Modifikation des Isocyanats

e Betrachtung der Phdanomene an der Grenzflache von Hart-
und Weichphase, insbesondere partielle Loslichkeit der
Hartphase bei héherer Temperatur und erhdhtem Wasser-
gehalt

o Wasseraufnahme und Weichmachung der Hartphase bei
der FWL

In dieser Diplomarbeit wurde der zuerst genannte
Ansatzpunkt gewahlt, d.h. das DEG wurde ganz oder teilweise
durch weniger hydrophile Diole ersetzt. In Anlehnung an L 8149
sollte das Zielfenster fir die OHZ 50-60 mg KOH/g betragen,
die Viskositat des Polyesterols sollte bei ca. 20000 mPas lie-
gen.

Insgesamt wurden 37 Polyesterole im KT-Labor der FH herge-
stellt, zum grof3en Teil enthielten sie binare Diolmischungen.

Die Verschaumung der Polyesterole erfolgte im Labor der E-
lastogran in Lemférde. Zunachst wurden Vorversuche im Be-
cher durchgeflihrt. Waren diese erfolgreich, wurden soge-
nannte Handschaume (Grundflache: 400 x 400 mm) herge-
stellt, fir die 1 kg Polyesterol bendétigt wurde.

Zur Charakterisierung der PUR-Weichschaume wur-
den vor der Feuchtwarmelagerung Raumgewicht, Eindruck-
harte, Stauchharte, Druckverformungsrest, Zugfestigkeit,
Bruchdehnung, Luftdurchlassigkeit und Ruckprallelastizitat be-
stimmt. Nach der FWL (drei Zyklen von je 5 Stunden bei 120 °C
und einer Luftfeuchtigkeit von 95 %, mit einer anschlielienden
Trocknung fir mindestens 3 Stunden bei 70 °C) wurden
Stauchharte, Druckverformungsrest, Zugfestigkeit und Bruch-
dehnung gemessen.
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Fiedler

Mit der Ent-
wicklung effizient blau-
Leuchtdio-
den ist auch die Fertigung

emittierender

von LEDs mit dem Emissi-
onsspektrum weien

Lichts moéglich geworden.

Dazu wird die
»blaue LED“ mit einem
Leuchtstoff
der einen Teil des blauen

kombiniert,

Primarlichts absorbiert

und gelbes Licht emittiert.

Préparation und Charakterisierung

dotierter Sialone

Die additive Farbmischung des unvollstandig ab-
sorbierten blauen Lichts und der gelben Konversionsstrah-
lung des Leuchtstoffes vermitteln dabei den weiflen Farb-
eindruck. Die Synthese und Charakterisierung von Leucht-
stoffen fir diese Anwendung ist Thema meine Diplomarbeit.

Die Synthese des europiumdotierten Leucht-
stoffs verlauft bei Temperaturen ab 1500°C Uber Festkor-
perreaktion. Die Herstellung gestaltete sich insgesamt
schwieriger als erwartet. Auch durch Variation der experi-
mentellen Parameter, wie Ausgangssubstanzen und Gluh-
bedingungen, gelang es nicht, die Verbindung phasenrein
herzustellen. Der Anteil an Fremdphasen war durch Mehr-
fachglihungen lediglich zu reduzieren.



Eine Grundvoraussetzung fir einen LED-Leuchtstoff
ist dessen Anregbarkeit mit dem Licht der entsprechenden
Leuchtdiode. Die synthetisierte Verbindung zeigt eine gute An-
regbarkeit im nahen UV-Bereich, die Anregbarkeit mit blauem

Licht ist fur die Anwendung jedoch nicht ausreichend.

Die Emissionswellenlange macht die Verbindung als
LED-Leuchtstoff interessant, wobei die Effizienz der Lumines-
zenz allerdings zu gering ist. FUr den Leuchtstoff wurden
Quantenausbeuten nicht Uber 50% gemessen, wohingegen
gute Leuchtstoffe eine Quantenausbeute von tber 70% aufwei-
sen. Damit ist die Verbindung als Leuchtstoff nur bedingt ge-

eignet.

Das Temperaturléschverhalten des Leuchtstoffs ist
akzeptabel. Fir Temperaturen, wie sie in LEDs auftreten, wur-
den Einbuf3en bei der Emission zwischen 9 und 13%, im Ver-
haltnis zur Intensitat bei 20°C, gemessen. Der Riickgang liegt

damit in der Grélkenordnung anderer LED-Leuchtstoffe.

Die thermisch-oxidative Stabilitdt des Systems erwies
sich als ausgezeichnet. Unter Versuchsbedingungen zeigte
sich keine Schadigung des Leuchtstoffs durch Temperatur-

einwirkung oder Oxidation.

Zusammengefasst machen die schlechte Beherrsch-
barkeit der Synthese und die zu niedrige Quantenausbeute die
Verbindung als Leuchtstoff fiir die geschilderte Anwendung
unattraktiv. Es ist jedoch nicht auszuschlief3en, dass durch op-
timierte Synthesebedingungen die Phasenreinheit und dadurch
die optischen Eigenschaften grundsatzlich verbessert werden

konnen.
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Floth

Als Rohstoffe fiir
die Biodieselherstellung
werden zur Zeit haupt-
sachlich vorgereinigte

Rapsole eingesetzt.

Von zunehmen-
den Interesse ist der Ein-
satz von vorbehandelten
Altspeisefetten als Sekun-
darrohstoff fiir die Biodie-
selherstellung, da sie auf
diesem Wege einer sinn-
vollen Verwertung zuge-
fuhrt werden kénnen und
das Angebot an Rohstof-
fen fir die Biodieselher-
stellung erhoht werden
kann. Biodiesel auf Basis
von Altspeisefett hat je-
doch den Nachteil das Kal-
teverhalten negativ zu be-
einflussen.

Optimierung des Kalteverhaltens

von Biodiesel auf Basis

von Altspeisefetten

Verantwortlich daflr ist eine veranderte Fettsdurever-
teilung im Altspeisefettmethylester gegentber Rapséimethylester.

Insbesondere ist u. a. ein erhdhter Anteil langkettiger
gesattigter Fettsauremethylester zu beobachten, die aufgrund der
héheren Schmelzpunkte beim Abklhlen des Biokraftstoffes aus-
kristallisieren kénnen und zu Leitungs- und Filterverstopfungen
beim Einsatz in Dieselmotoren fihren kdnnen.

Untersucht wurde im Rahmen dieser Diplomarbeit die
Veranderung der Zusammensetzung der Fettsauremethylester im
Biodiesel in Abhangigkeit von der Altspeisefettmethylester-
konzentration und das dadurch beeinflusste Kalteverhalten. Das
Kélteverhalten wurde durch den Grenzwert der Filtrierbarkeit
(Cold Filter Plugging Point, kurz CFPP) und den Tribungspunkt
(Cloud Point, kurz CP) charakterisiert.

Im reinen Altspeisefettmethylester (AME) wurde ein
Anstieg der gesattigten hochschmelzenden Methylester um 12,1
Gew.-% beobachtet. Umgekehrt verringerte sich der Anteil unge-
sattigter niedrigschmelzender Methylester im Vergleich zu reinem
Rapsdlmethylester (RME) um 13,8 Gew.-%.

Diese Umkehrung in der Zusammensetzung der Me-
thylester bewirkte einen Anstieg des CFPP um 11 °C auf -4 °C in
reinem AME. Der Cloud Point stieg von —4,4 °C im 10 %igem
AME um 3,8 °C auf -0,6 °C im reinen AME. CFPP und Cloud
Point stiegen mit dem AME-Gehalt im Biodiesel linear an.

Fur Biodiesel auf der Basis von Altspeisefetten existie-
ren derzeit keine kommerziell erhaltlichen Additive zur Verbesse-
rung der Kalteeigenschaften, aufgrund dessen wurden im weite-
ren Verlauf der Arbeit Untersuchungen durchgefihrt, die auch die
Kalteeigenschaften von Altspeisefettmethylester verbessern soll-
ten. Ziel dabei war es, den Anteil des Altspeisefettmethylesters im
Biodiesel soweit zu maximieren, dass die hierflr entwickelteten
Additive auch bei dieser Biodieselqualitdt Wirkung zeigen, mit
dem Ergebnis, eine CFPP-Absenkung auf —20 °C zu erreichen.



Von der Deutschen Infineum GmbH wurden fir diese Studie
7, aus unterschiedlichen Additivkomponenten zusammengesetzte Ad-
ditive bereitgestellt. Hieraus wurden durch Variation der einzelnen
Komponenten insgesamt 21 Additivmischungen (AO bis F2) hergestellit.
Zunachst wurde das prinzipielle Ansprechverhalten der Additvmischu-
gen experimentell ermittelt. Mit den Additivmischungen B und E wur-
den die besten CFPP-Werte erreicht.

In einem weiteren Schritt wurde die CFPP-Abhangigkeit von
der Additiv-Konzentration untersucht. Der niedrigste CFPP wurde bei
einer Additiv-Konzentration von 3000 ppm des Additivs E1 in einer
Biodieselmischung aus 80 Vol.-% RME und 20 Vol.-% AME erreicht.

Zuletzt wurde der Einfluss der Altspeisefettmethylesterkon-
zentration im additivierten Biodiesel untersucht. RME wurde mit AME in
Konzentrationen von 5 bis 50 Vol.-% gemischt und jeweils 3000 ppm
des Additivs zudosiert.

Entsprechend der unadditivierten Biodieselproben stieg auch
hier der CFPP mit Zunahme des AME-Gehaltes im addtivierten Biodie-
sel linear an. Trotz der Zunahme des AME-Gehaltes im Biodiesel auf
10 Vol.-% konnte bei Additivierung mit dem Additiv E1 der CFPP auf —
21 °C gesenkt werden und der in der Biodieselnorm geforderte CFPP-
Grenzwert unterschritten werden. Bei einem AME-Gehalt von 20 Vol.-
% in der mit dem Additiv E1 additivierten RME-Mischung wurde ein
CFPP von —-17,5 °C erreicht.

Ab einer AME-Konzentration von 50 Vol.-% konnte der CFPP
durch eine Additvierung nicht mehr gesenkt werden. Bei dieser AME-
Konzentration ist die Menge der Wachskristalle gesattigter langkettiger
Methylester bei Abklhlung des Kraftstoffes bereits so grof3, dass der
beabsichtigte Cokristallisationsmechanismus der Additive unwirksam
wird.

Sollen also zur Biodieselherstellung neben Rapsdlen auch
Altspeisefette eingesetzt werden, ist eine Begrenzung des Altspeise-
fettmethylesters im Biodiesel auf 15 % erforderlich, um eine Winter-
tauglichkeit des Kraftstoffes sicherzustellen. Zusatzlich ist eine Additi-
vierung mit dem in Zusammenarbeit mit der Deutschen Infineum
GmbH entwickelten Additiv E1 in einer Dosierrate von 3000 ppm not-
wendig.

Werden neben dem CFPP die weiteren Qualitatsmerkmale
der Biodieselnorm 51606 berlcksichtigt, kann aufgrund der in dieser
Arbeit ermittelten Ergebnisse als Ubergangsdiesel ein 40 %iger Alt-
speisefettmethylester mit einem CFPP von —10 °C angeboten werden.

Die im Labormalistab erhaltenen Ergebnisse zeigen, dass die
neu entwickelten Additive im Gegensatz zu den bereits verfugbaren
Additiven fir Rapsdlmethylester, durchaus in der Lage sind, in gewis-
sen Bereichen die Kalteeigenschaften von Altspeisefettmethylestern zu
verbessern. Zu bertcksichtigen ist allerdings, dass die Ergebnisse auf
der Basis von synthetisch hergestellten Altspeisefettmethylestermi-
schungen erhalten wurden, und der Einfluss von Produktionsschwan-
kungen dadurch nicht berucksichtigt wurde.
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Fritz

ASP ist eine
Komponente, die auf einen
bereits existierenden Web-
Server installiert wird.

Diese Kompo-
nente erstellt Dateien mit
der Dateiendung ASP und
tibermittelt anschlieRend
das Resultat zum Client,
der die entsprechende
ASP-Datei angefordert hat.

Koordination wissenschaftlicher Software
aus den Bereichen
Verfahrenstechnik und Umwelttechnik

verschiedener Forschungseinrichtungen im Internet

ASP-Entwicklungsumgebungen schlielsen be-
reits existierende Investitionen mit ein, damit ist die Erstel-
lung einer Software-Datenbank ohne grolRe Kosten zu be-
werkstelligen.

Durch die Verwendung von ASP bleiben die
proprietare Geschafts-Algorithmen und Informationen ge-
schitzt, da die Skripte nur auf dem Server ablaufen und nur
die Anfrage-Ergebnisse zum Browser gesendet werden.

Alle E-Commerce-Anwendungen basieren auf einem ge-
meinsamen Prinzip: Sie speichern und verwalten Daten
Uber Kunden und Verkaufe. Es werden enorme Datenmen-
gen generiert und daher kommt insbesondere der zugrunde
liegenden Datenbank grof’e Bedeutung zu. Skalierbarkeit,
Sicherheit bei allen Transaktionen, hohe Verarbeitungsge-
schwindigkeit und Zuverlassigkeit sind Muss-Kriterien.

SQL-Server eignen sich sowohl fir kleine Websi-
tes als auch fiir groRe Unternehmenssysteme. Die Integra-
tion moderner Techniken ist dabei ebenso gewahrleistet wie
die geforderte Geschwindigkeit, Zuverlassigkeit und Ska-
lierbarkeit.



Durch die Verwendung der Microsoft-Infrastruktur ist es
moglich einzelne Schichten —Prasentation, Applikation, Daten-
bank — sowie einzelne Prozesse auf verschiedenen Speicherbe-
reiche oder sogar eigenen Rechnern zuzuordnen. Aufgrund nied-
riger Total Cost of Ownership und leichter Bedien- und Pro-
grammierbarkeit werden SQL-Server daher in einem breiten An-
wendungsspektrum eingesetzt. Falls weitere Zahlungsmethoden
mit aufgenommen werden sollen, ist naturlich auch die Umstel-
lung auf sichere Zahlungsvorgange notwendig. Dazu zahlen Kre-
ditkartenzahlungen per Socket Secure Layer oder Verschlisse-
lungen per Secure Electonic Transaction. Aktuell ist die Zahlung
per Nachnahme oder per Rechnung méglich, daher missen kei-
ne sensiblen Daten Uber das Internet gesendet werden.

Fir die Umsetzung der Website sind noch weitere Auf-
gaben notwendig. Auf der bestehenden Fachhochschule-Seite
sind noch Anderungen vorzunehmen . Auf der Internet-Seite
sollten Informationen Uber die Datenbank mit eingebunden wer-
den. Die Setzung von Hyperlinks ist ebenfalls notwendig, damit
potentielle Kunden direkt zur Software-Datenbank wechseln kon-
nen, ohne sich erst durch den kompletten Internet-Auftritt klicken
zu mussen.

Die Hardware muss ebenfalls angepasst werden. Fir
den Auftritt ist ein eigener Web-Server notwendig. Denn durch
die Installation fremder Software, die exklusiv auf dem Computer
lauft, hat man praktisch die Kontrolle Uber das System. Folge
ware Unterumstanden eine Veranderung der Daten durch Dritte.

Als Vorschlag fur die Vorgehensweise ist die Errichtung eines
Web-Server mit NT-Server oder Windows 2000 Server gedacht.
Die Absicherung der Daten durch NTFS-Berechtigungen ein-
schliellich Verzeichnisberechtigungen ist obligatorisch.

Die Anbindung an eine 2 Mbit — Leitung ist ebenfalls zu empfeh-
len, damit der Datendurchsatz nicht durch die Telefonleitung ge-
bremst wird und Kunden vorzeitig die Seiten verlassen.

Ferner muss die Projekt-Datenbank zum Beispiel auf Microsoft
SQL Server umgestellt werden. Erst dadurch wird gewahrleistet,
das die Daten auf den Internet-Seiten auch einer grolien Besu-
cherzahl ausgelegt ist.

Diplomand:
Marcus Fritz
Bremer Str. 29
49155 Miinster

Ort der Diplomarbeit:

Fachhochschule Miinster
Labor fiir Umweltchemie
Stegerwaldstr. 39

48565 Steinfurt

FH-Betreuer:
Prof. Dr. Peter Dettmann



Hasken

Wiederinbetriebnahme einer

Einkristallziichtungsanlage und Umrlistung

der Anlage von der Saphirproduktion auf

Rutilproduktion

Das Verneuil-
verfahren wird seit 100
Jahren zur Herstellung von
Saphireinkristallen ver-
wendet.

Weiterentwick-
lungen der Verneuilanla-
gen haben dem Verfahren
ein breites Spektrum an
Produkten ero6ffnet.

Diese Arbeiten wurde an einer Verneuilanlage
durchgefiihrt, die zur Zeit zu den technisch am weitesten
entwickelten Anlagen gehdrt. Die permanente, vollautomati-
Dieses ist vor sche Steuerung und Kontrolle durch den Computer ermég-
allem auf die Verbesse- licht die Zuchtung von Einkristallen in einer Qualitat und
rung der Brenner und der Lange, die vorher nicht moglich waren.

Anlagensteuerung zuruck- Zunachst wurden theoretische Uberlegungen an-

zufhren. gestellt, was fur die Umstellung der Produktion von Saphir-
einkristallen auf die Produktion von Rutileinkristallen am
Ofenraum verandert werden soll. Es wurde entschieden die
Warmekapazitdt zu erhdéhen. Zusatzlich wurden zur besse-
ren Uberwachung der Temperatur im Ofenraum einige
Thermoelemente neu in den Ofen eingebaut. Mit diesen
Arbeiten war die technische Umristung der Anlage abge-

schlossen.



Die weitere Arbeit bestand in der Kontrolle der tech-
nischen Systeme der Verneuilanlage. Es wurden die Leitungs-
systeme der Dampf- und Wasserversorgung auf ihre Funktion
gepruft und entsprechend geandert.

Die Kontrolle der elektronischen Systeme fiihrte zur
Feststellung einiger Defekte. Ein Teil davon konnte innerhalb
der zur Verfligung stehenden Zeit leider nicht mehr repariert
werden. Diese Defekte sind im Rahmen dieser Arbeit beschrie-
ben.

Von den wichtigen Steuerparametern wurden Kalib-
rierkurven aufgenommen, und ausgewertet. Diese Kurven die-
nen dem Computer als Basis fur die Steuerung der Anlage.

Das eigentliche Ziel dieser Diplomarbeit war die Wie-
derinbetriebnahme der Verneuilanlage.

Da die erforderlichen Arbeiten den zeitlichen Rahmen
zu sehr Uberschritten hatten, beschrankten sich die Arbeiten
darauf eine Basis zu bilden auf der die weitere Entwicklung
aufbauen kann. Diesem Zweck dienen die umfangreichen Ka-
pitel zur Beschreibung und zur Bedienung der Anlage. Sie sol-
len fUr die weitere Entwicklung einen leichten Zugang ermdgli-
chen, und unnétige Arbeit vermeiden helfen.
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Heitmann

Abreicherung von Dichlormethan

und

Chloroform aus einem Prozessabwasser

Die vorliegende
Arbeit umfasst die Erarbei-
tung einer praktikablen
und wirtschaftlichen Me-
thode zur Verringerung der
Konzentrationen von
Dichlormethan und Chlo-
roform in einem Prozess-
abwasser, bis hin zur ap-
parativen Zusammenstel-
lung.

Die CKW gelan-
gen uberwiegend im Rei-
nigungsschritt der Glove-
box und der Gerdte einer
Zytostatikaherstellung in
das Abwasser.

Das Abwasser fallt fir industrielle Verhaltnisse in
geringen Mengen, ca. 1 - 2 m® pro Jahr, an. Bevor es in das
Werksabwasser eingelassen werden darf, sind sekundare
MaRnahmen der Umwelttechnik zu ergreifen. Zur Ldsung
des Problems wurden Verfahren recherchiert und betrach-
tet, die prinzipiell eine Trennung von flissigen Komponen-
ten aus einer flussigen Phase ermdglichen, wie Membran-
verfahren, Strippung, Extraktion, Destillation, Adsorption
und Tropfkorperverfahren. Auferdem wird die Verbrennung
als Entsorgung von Abféllen zur Beseitigung diskutiert.

Membranverfahren sowie die Tropfkérperanlage,
Strippung, Destillation und FFE sind zwar prinzipiell ein-
setzbar, fir dieses besondere Problem jedoch mit einem zu
groRen apparativen Aufwand verbunden und aufgrund des
in geringen Mengen anfallenden Abwassers wirtschaftlich
nicht zu rechtfertigen. Verfahren, wie die Strippung,
Verbrennung und der Grenzschichtverdampfer, eine spe-
zielle Form der Destillation, bendtigen als zuséatzliches
Verfahren die Adsorption, um die freigesetzten CKW nicht
in die Atmosphére gelangen zu lassen. Aus diesem Grunde
wurde die Adsorption als eigenstandiges Verfahren in Be-
tracht gezogen.



Adsorptionsversuche an Aktivkohle in completely-
mixed-batch-Reaktoren (Ruhrre-aktoren), die Aufnahme der
Adsorptionsisothermen nach Freundlich und Abreicherungs-
versuche mit Festbettadsorbern zeigen die Effektivitat der Ad-
sorption mit Aktivkohle als Adsorbens. In den verschiedenen
Versuchstypen wurde gefunden, dass Chloroform der besser
zu adsorbierende Stoff ist und dass bei Vorliegen beider Kom-
ponenten in einem System, eine Konkurrenz um die Belegung
der freien Adsorptionsplatze herrscht. Die konkurrierenden Ad-
sorptionsvorgange verlaufen zu Gunsten des Chloroforms. Im
Gegensatz zu einem Einkomponentensystem wird die Bela-
dung der Kohle dabei verringert. Dieses zeigte sich darin, dass
die Adsorptionsisothermen nach Freundlich, einer jeden Kom-
ponente, in einem Einkomponentensystem eine héhere Bela-
dung der Aktivkohle erzielen, als bei Vorliegen nebeneinander
in einem Zweikomponentensystem.

Als Aktivkohlen wurden eine Pulver- und eine Korn-
kohle untersucht. Bei den Versuchen stellte sich heraus, dass
die teurere Pulverkohle fir dieses Problem die effektivere ist.
Mit ihr wurden im relevanten Konzentrationsbereich hdhere
Beladungen erzielt.

Alternativ zur Aktivkohle sind analoge Versuche mit
Calciumsilikat als Adsorbens durchgeflihrt worden. Es ist zwar
eine Verringerung der Konzentrationen mit Calciumsilikat mog-
lich, dieses ist jedoch nicht so effektiv, wie eine der Aktivkoh-
len.

Durch die Zugabe von Schwefelsaure zum noch un-
behandelten realem Abwasser, um eventuelle Spuren des Zy-
tostatikums bei einem pH-Wert von 1 zu zerstdren, entsteht
Schwefelwasserstoff. Dieser wurde den synthetischen Probe-
wassern nicht zugesetzt. In Versuchen zeigte sich jedoch, dass
er eine zusatzliche Senkung der Beladung durch Belegung
freier Adsorptionsplatze verursacht. Dennoch stellt die Adsorp-
tion an Aktivkohle eine effektive Methode da.

Durch eine Internetrecherche wurde ein Anbieter
von preiswerten Wasser-Aktivkohlefiltern gefunden. Der bezo-
gene Aktivkohlefilter stellt einen Druckbehalter aus einem glas-
faserverstarktem Polyesterharz dar. Als Adsorbens kommt auf
Grund des erheblichen Preisvorteils und der besseren Hand-
habbarkeit die Kornkohle zum Einsatz. Der Filter ist mit 50 kg
dieser Kornkohle zu einem 50 cm hohen Festbett gefillt und
wird vom Abwasser mit einem Volumenstrom von ca. 75 L/h
von oben nach unten durchstréomt. Erste Einsatze in der Praxis
ergaben gute Ergebnisse, so dass das bisher angefallene Ab-
wasser zur Einleitung in das Werksabwasser freigegeben wer-
den konnte.
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Hilker

Untersuchung von Abwéassern einer

Fettsdureproduktion-Entwicklung

von Behandlungs- und Recyclingkonzepten

fiir Teilstrome

Im Rahmen die-
ser Diplomarbeit wurden
die Abwasserstrome der
Fettsaureproduktion der
Akzo Nobel Chemicals
GmbH in Emmerich ge-
nauer untersucht.

Hierbei galt es
die Schadstofffrachten
differenziert nach einzel-

Ziel ist es mdglichst durch Optimierung von Pro-
zessschritten und —parametern die Schadstofffracht zu sen-
ken, so dass auf teure, nachgeschaltete Reinigungsschritte

nen Anlagen zu erf n '
e agen zu erfasse verzichtet werden kann.

und auf Grundlage dieser
Ergebnisse Behandlungs- Die Abwasser sind im wesentlichem mit Fettsau-

méglichkeiten fiir die Ab- ren und Sulfat mit schwankenden Konzentrationen belastet.

Die CSB-Untersuchung der Abwasserstrome zeigt deutlich
die Produktabhangigkeit der Schadstofffracht. Die teilweise
recht starken Schwankungen innerhalb einer verarbeiteten
Kampagne kénnen anhand der Anlagenparameter nicht
sicher erklart werden.

wasser zu untersuchen.

Fur die Behandlung des Abwassers ist somit eine
nachgeschaltete Behandlung notwendig. Fur die Destillati-
onsanlagen konnten hierzu nachgeschaltete Kaltefallen
zum Einsatz kommen, die die Fettsauren vollstandig kon-
densieren kdnnen. Fur das Gesamtabwasser ist auch die
Verbessung der vorhandenen Abscheidetechnik sinnvoll.
Durch Nachristen von Koaleszenshilfen sind deutliche Ver-
besserungen und Einsparungen von Kosten maglich.



Die Wirkung einer entsprechenden Anordnung ist
vorab durch eine Pilotanlage zu ermitteln.

Auf weitergehende Untersuchung der Methoden zur
CSB-Reduzierung im Abwasser wurde in dieser Arbeit zu
Gunsten der Sulfatreduzierung verzichtet.

Die hohen Sulfatkonzentrationen im Abwasser flihren
zum Nichteinhalten des durch die Abwassersatzung geforder-
ten Grenzwertes und kdénnen Schaden im Abwassersystem
hervorrufen, flir welche die Firma haftbar gemacht werden
kann. Es besteht daher Interesse die Sulfatkonzentration im
Abwasser deutlich zu reduzieren.

Als Haupteintragsquelle fir Sulfat konnte die fir die
Seifenspaltung eingesetzte Schwefelsdure ausgemacht wer-
den. Da so nur ein Prozess betroffen ist, bietet sich die Integra-
tion eines Behandlungsverfahren in diesen an. Dadurch kann
die Behandlung bei héheren Sulfatkonzentrationen durchge-
fuhrt werden und die zu behandelnde Wassermenge bleibt
klein. Ein neues Verfahren sollte die Stoffverwertung der Ent-
sorgung vorziehen. Einige Beispiele sind aufgezeigt worden.

Eine Abtrennung des Sulfates aus dem Abwasser ist
nach dem heutigen Stand der Technik méglich. Es gibt hierzu
verschiedene Ansatze und Verfahren. Problematisch sind die
hohen Betriebs- und Investitionskosten Kosten der Anlagen.
Sie lassen die Anlagen bei den derzeitigen Rahmenbedingun-
gen nur schwer wirtschaftlich arbeiten. Werden sich in Zukunft
die Vorschriften im Umweltbereich verscharfen wird auch die
Akzeptanz zur Nachschaltung einer Behandlungsstufe sich
erhdhen.
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Lobbert

Ziel der Arbeit
war die Entwicklung eines
styrolfreien und moglichst
geruchsarmen Reaktions-
harzes fur die Kanalrohr-
sanierung, das die heute
verwendeten, styrolhalti-
gen UP-Harze ersetzen
kann.

In der Diplomar-
beit  wurden Urethan-
Methacrylat-Harze (VU-
Harze) hergestellt und
entwickelt.

Entwicklung eines
geruchsfreien VU-Harzes

fur die Kanalrohrsanierung

Zunachst wurde ein Screening mit 50 Harzen
durchgefiihrt, wobei das Harz Lupranat MI, HPMA, einen
der 10 Kettenverlangerer (KV, hier: Diole) und einen der 5
Reaktivverdinner (RV, hier: Methacrylatderivate) enthalt.
Von allen hergestellten Harzen wurde die Viskositat, die
Reaktivitat, der E-Modul und die maximale Kraft bestimmt.
AuRerdem wurde von ausgewahlten Harzen die Glastempe-
ratur mittels DSC gemessen. Folgende Mindestanforderun-
gen sollten erflllt werden:

. Viskositat < 1000 mPas (25 °C).

. Hartungszeit < 10 Minuten mit gangigem

Reaktivitatstest bei 80 °C.
o E-Modul =2 2000 N/mm? (unverstarktes Duromer).

Am erfolgversprechendsten erwiesen sich, nach
Durchflihrung des Screenings die Reaktivverdiinner
TRGDMA und THFMA. IBOMA liefert Harze mit sehr hohen
Viskositaten, ETMA fiihrt zu weichen Duromeren. Beim 1,3
BDDMA liegen Viskositaten und Hartungszeiten zu hoch, so
dass diese Harze nicht in die engere Auswahl kommen.



Gut hingegen sind die mechanischen Eigenschaften
einiger 1,3 BDDMA-Duromere. THFMA liefert Harze mit beson-
ders geringe Viskositat.

Besonders geeignet sind die Kettenverlangerer TPG
und HPN, da sie kurze Hartungszeiten ermdglichen. Auch
Lupranol 1000, 1100, 1200 erlauben kurze Hartungszeiten,
fuhren jedoch zu weichen Duromeren. Die kirzeren bzw. steife-
ren Kettenverlangerer (BD 1,3 und NPG bzw. TCD-DM und
Dianol 22) fihren zu langeren Hartungszeiten.

Nach Auswertung des Screenings wurden RV-
Mischungen aus SRGDMA (fast geruchfrei) und THFMA (ma-
Riger Geruch) und den beiden Kettenverlangerer HPN und
TPG hergestellt. Die besten mechanischen Werte kénnen mit
einer RV-Mischung von 40 gew.-% THFMA und 10 Gew.-%
TRGDMA bzw. einer RV-Mischung aus 30 Gew.-% THFMA
und 20 Gew.-% TRGDMA erreicht werden.

Ebenfalls erfolgversprechend sind Harze aus einer
Mischung der beiden Reaktivverdinner TRGDMA/THFMA (40
Gew.-% : 10 Gew.-%) sowie der Kettenverlangerer Dianol 22
und TPG. BEsonders gute E-Module hatte das Harz, das 0,75
mol TPG und 0,25 mol Dianol 22 als KV enthielt (2500N/mm?).
Dianol 22 wurde gewahlt, weil es als Bisphenol-A-Derivat die
chemische Bestandigkeit und die Zahigkeit des Duromers deut-
lich verbessern kann.
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Meller

Untersuchungen zur Verfahrensentwicklung

fur die Herstellung von

wasserdampfaktivierten Aktivkohlen

Mit Hilfe der im
Technikum des Fraunhofer
Umsicht durchgefiihrten
Versuche konnten wichti-
ge Tendenzen der Pro-
dukteigenschaften von
Aktivkohle, hergestellt aus
Holzkohle und Melasse,
beschrieben werden.

Aus Formlingen, bestehend aus 63 Gew.-%
Holzkohle und 37 Gew.-% Melasse, konnten bei Aktivie-
rungstemperaturen von 900 bis 925 °C Aktivkohlen mit spe-
zifischen Oberflichen von 1100 — 1400 m?g hergestellt
werden.

Es zeigte sich, dass der Warmeeintrag und die
Durchmischung der Formlinge im Ofen wichtige Einfluss-
grolien bei der Herstellung der Aktivkohlen sind. Ein direk-
ter Kontakt der Formlinge mit der Innenwand des Ofens und
eine Durchmischung mit zusatzlichen Einbauten stellte sich
als Voraussetzung fir die Durchfiihrung reproduzierbarer
Versuche heraus.

Die Ausbeute zeigte eine deutliche Abhangigkeit
von der Aktivierungsdauer.



Zu lange Zeiten fuhren zu einem unerwinschten
Abbau des Produktes. Neben dem Aufbau des Drehrohrofens
wurde auch die Dosierung des Wassers durch
Dampfeinspeisung und die Behandlung des Abgases durch

eine thermische Nachverbrennung im Prozess verbessert.

Im Januar 2002 wird ein weiterer Drehrohrofen in

die bestehende Anlage installiert.

Dieser soll es ermdbglichen kdénnen im taglichen
Wechsel Versuche durchzufihren Der Aufbau des zweiten
Drehrohrofens wird hinsichtlich der heiRen Zone (Einbauten,
Volumen des Ofens) dem ersten Ofen entsprechen, um die

durchgefiihrten Versuche miteinander vergleichen zu kénnen.

In weiteren Versuchsreihen sollen dann die

Produkteigenschaften weiter verbessert werden.
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Nagel

Im Rahmen dieser
Diplomarbeit soll die Sub-
stituierbarkeit von Mangan
gegen Ruthenium in der
Ruddlesden-Popper-Phase
2)

(Ln,A);Mn,0; (fiir n
untersucht werden.

Dabei wurde von
der Zusammensetzung
La,Sr;sMn,0; ausgegan-

gen.

Herstellung und magnetische
Eigenschaften von

LA 1,28r1,8Mn2_ZRuzO7

Die zu den Ruddlesden-Popper-Phasen gehdo-
renden Seltenerdenmanganate mit der allgemeinen Formel
(Ln,A)n+1Mn, 03,41 besitzen den Effekt des Magnetowider-
standes. An dem Magnetowiderstand sind die Metall-
Isolator-Ubergangstemperatur, der davon abhangige Ohm-
sche Widerstand, die Curie-Temperatur und die davon ab-
hangige Magnetisierung beteiligt. Um den Magnetowider-
stand zu verbessern und zu erhohen, kann eine andere
Ruddlesden-Popper-Phase gewahlt werden.

Die Aufgabe der Diplomarbeit war die Praparati-
onsbedingungen zur Herstellung keramischer Materialien
aufzuzeigen. Im Falle der Substituierbarkeit von Mangan
durch Ruthenium waren erste Untersuchungen der magne-

tischen Eigenschaften vorgesehen.

Eine weitere Aufgabe war die Bedingungen und
die Einstellungen am Spiegelofen so einzustellen, dass aus
rutheniumfreien und rutheniumhaltigen Keramiken Einkris-

talle in Form von Staben gezuchtet werden konnten.




Die Praparation von Laj,SrigMn,,Ru,O; an Luft
fuhrte bei z = 0.05, 0.1, 0.2 und 0.5 zu phasenreinen Kerami-
ken. Je hoher der Substitutionsgrad desto hdéher mufte die
Sintertemperatur eingestellt werden, um eine phasenreine

Zweischichtstruktur zu erhalten.

Da sich unter Umgebungsluft bei z = 0.75 und 1.0
keine phasenreine Keramiken herstellen lieRen wurde versucht
phasenreine Proben unter reduziertem Sauerstoffpartialdruck
herzustellen, was dazu fihrte, da metallisches Ruthenium als

Kristalle aus den Proben herauswuchsen.

In den phasenreinen Keramiken wurde das Ruthe-
nium in die Struktur eingebaut. Die Curie-Temperatur ist bei z =
0.0 und 0.05 um 120,5K. Bei z = 0.2 steigt sie auf 160,4K an
und bleibt ab dort konstant.

Die Kristallziichtung im Spiegelofen unter Umge-
bungsluft fihrte zu Staben in denen einige Kristalle mit unter-
schiedlichen Orientierungen sich herausgebildet hatten. Bei der
Zichtung von rutheniumhaltigen Kristallen kam es zu starken

Abdampfungen von Rutheniumoxid.

Alle Kristalle haben die Zweischichtphase in der
Form La;,SrigMn,O; als Hauptphase. Die Existenz von

Fremdphasen wurde nicht festgestellt.

Mit der Durchfihrung mehrerer Sinterexperimente
kann die richtige Sintertemperatur und der Sauerstoffpartial-
druck gefunden werden, bei der Keramiken mit Rutheniumsub-
stitutionsgraden von z = 0.75 und 1.0 phasenrein dargestellt

werden konnen.

Um Abdampfungen von Ruthenium wahrend der
Kristallziichtung zu verhindern wurde ein héherer Druck der
Gasatmosphare im Innern des Spiegelofens erzeugt, allerdings

nur mit geringem Erfolg.
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Nefigmann

Ziel dieser Arbeit
war es ein Konzept zu entwi-
ckeln, mit dem es moglich
wird, einen hoheren techni-
schen Nutzungsgrad der aus
Biomasse gewonnenen
chemischen Energie in Form
von Biogas im Vergleich zu
der bestehenden Anlagen-
konfiguration zu erreichen.

Hierzu wurde die
Anlage in ihrer Form und
Bestand aufgenommen.

Aus der Kenntnis
aller Stoff- und Warmestro-
me der bestehenden Biogas-
anlage (BHKW, Fermenter;
Nachgaérer, Hygienisierung,
Externe Warmeabnehmer)
wurden diese auf ihre Eigen-
schaften in Form von Tem-
peratur, Druck, transportier-
ten Medium und Volumen-
strom untersucht.

Erzeugung von Wasserstoff

aus Biomassen

Aus diesen Kennzahlen heraus konnte eine erste Ge-
samtbilanzierung der bestehenden Anlagenkonfiguration erstellt
werden. Diese Gesamtbilanz stellt eine Ausgangsbasis fur den
Vergleich mit mdglichen Anlagenkonzepten dar, die in den nach-
folgenden Kapiteln dieser Arbeit recherchiert und diskutiert wer-
den. Es wird zur besseren Beurteilung der technisch nutzbaren
Energie das Instrument der Exergie- und Anergiebilanzierung
herangezogen.

Als ein mdgliches Anlagenkonzept wird die Erzeugung
von Wasserstoff als Energietrager angesehen, der mehr und
mehr durch die Automobilindustrie mit ihren brennstoffzellenbe-
triebenen Fahrzeugen in den Vordergrund rickt. In den folgenden
Kapiteln wird auf die Wasserstofferzeugung, fur die Anwendung
in der Anlagenkonfiguration selbst, wie auch fir externe Anwen-
dungen eingegangen.

Durch die noch fehlende Wasserstoff-Infrastruktur wird
eine Anlagenkonfiguration benétig, die den erzeugten Wasserstoff
verwerten kann. Hier kommen stationar betriebene Brennstoff-
zellen mit elektrischen Leistungen Uber 200 kW in Betracht. Es
wird verstarkt auf die am Markt schon verfligbaren, bzw. in Kirze
in den Markt eintretenden Brennstoffzellen eingegangen, wobei
auch das thermodynamische Verhalten einer Schmelzkarbonat-
Brennstoffzelle (MCFC) fur weitere Energiebilanzen andiskutiert
wird.

Die Arbeit schlie3t mit einer Exergiebilanz fir die neue
Anlagenkonfiguration ab. Die Bilanz zeigt ganz deutlich, wie (-
berlegen die direkte Energiewandlung mit einer MCFC gegenuber
einem Gasmotor ist. Dies stellt auch das Ergebnis dieser Diplom-
arbeit dar, wobei dann nur noch die Frage der tatsachlichen In-
vestitionskosten fir eine solche Schmelzkarbonat-Brennstoffzelle
zu klaren ist.



Das erste Ziel sollte sein, dass dargestellte Brennstoffzellen-
konzept in Form einer Pilot- bzw. Demonstrationsanlage zur realisieren.
Diese Arbeit kann in diesem Zusammenhang dazu dienen, Fordermittel,
Risikokapital und/oder zinsginstige Darlehen einzuwerben, um das
Projekt wirtschaftlich positiv darzustellen.

Interesse sollte insbesondere durch den Vergleich der Exer-
giestrome des BHKWs und der neuen Brennstoffzellentechnologie ge-
weckt werden, da sehr schnell deutlich wird, wie Uberlegen die direkte
Energiewandlung gegeniber den herkdmmlichen Verfahren ist. Es lasst
sich mit der MCFC fast die doppelte Menge an mechanischer Arbeit in
Form von Strom gewinnen. Auch der fast doppelte Exergiegehalt bei
halber ausgekoppelter Warmemenge bietet viel bessere Voraussetzun-
gen, die Warme effektiver zu nutzen.

Zunachst jedoch missen Kontakte zu den Herstellern und zu
den einschlagigen Fordereinrichtungen aufgebaut werden. Zudem ist
abzuklaren, ob ahnliche Planungen bereits in Antrdge umgesetzt wor-
den sind. Unnétiger Aufwand in Richtung eines Demonstrationsprojekt
liee sich so vermeiden.

Das Projekt sollte aus technischer und planerischer Sicht in-
nerhalb von zwei Jahren realisierbar sein. Eine zlgige Realisierung
dient dabei sowohl der Kostensenkung, als auch der Fortentwicklung
der Brennstoffzellentechnologie. Schliellich gilt es, mdglichst schnell
viele Erfahrungen zu sammeln, um die Anlagenkonfiguration zu opti-
mieren. Lasst sich eine Demonstrationsanlage nicht realisieren, so ist
die MarkteinflUhrung abzuwarten. Dabei sollten im Vorfeld fur diese
zukunftsweisende Technologie schon erste Planungen wie z.B. Ge-
nehmigungen, Finanzierungs- und Forderungsmadglichkeiten eingeleitet
werden. Auf diese Weise konnte die Biogasverwertung fruhzeitig auf
diese neue Technologie umgestellt werden.

Neben dem kommerziellen Betrieb der Anlage eréffnet sich
fur den Betreiber ein weiteres Geschaftsfeld im Vertrieb des Anlagen-
konzeptes. Die fachliche Beratung anderer Biogasanlagenbetreiber,
aber auch einzelner Hersteller oder Zulieferer bietet ebenfalls interes-
sante Mdglichkeiten fur eine kommerzielle Umsetzung der erworbenen
Kenntnisse.

Ein solches Pilotprojekt sollte nicht auf Grund zu hoher In-
vestitionskosten scheitern. Der Erfahrungsgewinn und damit verbunde-
ne Wissensvorsprung bietet mittelfristig bedeutende kommerzielle
Chancen auf dem Gebiet der dezentralen Energieversorgung, wie auch
auf dem Gebiet der Energiegewinnung aus regenerativen Energien als
solches. Auf diesem Weg kann mittelstandischen Unternehmen der
Einstieg in eine zukiinftige Wasserstoffwirtschaft gelingen.
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Oramus

Untersuchung der Wirkungsweise

von Verarbeitungshilfsmitteln in

Thermoplastischen Elastomeren (TPE)

Im Rahmen dieser
Diplomarbeit soll die Wir-
kungsweise von neuen
und bekannten Verarbei-
tungshilfsmitteln in ther-
moplastischen Elastome-

ren untersucht werden.

In dieser Diplom-

arbeit wurden 16 Verarbei- Far die Herstellung der Proben wurden Extruder,

Granulator und Spritzgussmaschine benutzt.
tungshilfsmittel mit insge-

samt 30 Variationen getes- Die Eigenschaften der Prifkérper wurden mit Hilfe
tet der Zugprifmaschine, des Dickenmessgerates, des Harte-
messgerates und des Widerstandsmessgerates gemessen.

Far die Oberflachenbeurteilung wurden in Anleh-
nung an DIN 53 375 eine neue Methode entwickelt.



Es wurde eine Verbesserung der Verarbeitungspa-

rameter, der Montierbarkeit und der Haftung erreicht.

Durch diese Diplomarbeit wurden Grundlagen eines
neuen Bereiches fir die Firma entwickelt. Die Palette von Ver-

arbeitungshilfsmitteln ist sehr breit.

Nach den Ergebnissen dieser Arbeit scheint es sinn-

voll zu sein, weitere Wirkstoffe zu prufen.
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Petter

Heat Aging of Amorphous PET

Free Volume Relaxation of

Extruded PET Sheets

| have written my
final thesis project in coop-
eration with KAMA Corp. in
Hazleton, PA.. KAMA Corp.
is one of the biggest extru-
sion companies in the USA.
Their main products are PS
(Polystyrene), PET (Polyeth-
ylenterephthalate), HIPS
(High Impact Polystyrene),
PE (Polyethylene) and PP
(Polypropylene).

At KAMA | have
worked in the research de-
partment together with Mr.
Keith Yanuzzi (Project Man-
ager R&D) and Mr. Mike Duff
(Director R&D Engineering).-

The task for my project was the investigation
of the heat aging behavior of PET. The tested material
were extruded amorphous PET sheets. These sheets
were manufactured on my own in order to have “fresh”

material.

This test became necessary, because it was
observed that extruded PET-sheet becomes brittle during
storage in higher temperatures. These temperatures of to
60°C are easily reached during the storage in warehou-
ses or during transportation on a truck-trailer, especially
in hot areas. The question was: What happens to the
PET during storage?

There are three possibilities why the plastic becomes
brittle:

a) Chemical decomposition
b) slow crystallization of the PET and/or

c) free volume relaxation



The aim of this project was to investigate this
phenomenon with the given resources and devices at the
KAMA laboratory. At the same time, the three above-
mentioned possibilities should be proven or disproven by a
test. In addition, the same aging test was carried out with
PVC at the same conditions. The results were compared
with the PET-test results. The results were also represented
in a report for the firm in order to give a conclusion.

The Test was not a long-term test because there
was no practical aspect for the company. It was more im-
portant to test the aging behavior in the first 14 days. That
corresponds to the maximal average storage between ma-
nufacturing process of the PET roll and the manufacturing
to the finished packaging by the customer.

The focal point of this test was the analysis of the
change of the mechanical properties of the samples. A cha-
racteristic thermodynamically view was omitted, caused by
missing resources.

During the test series each possibility were tested
by a special method to prove or disprove the assumption.
The brittleness was tested with a DDI-Test, chemical de-
composition by an IV test, the crystallinity with a DCS and a
haze tester and the relaxation via a density measurement.

The test results show, that neither chemical de-
composition nor increasing crystallinity causes the brittle-
ness of PET. So only free volume relaxation is the factor for
these phenomenon. This result is also supported by the
density measurement
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Porbeck

Methodenentwicklung zur Bestimmung

von verschiedenen

Polyphenolen im Brauwesen

In dieser Arbeit
wurde fiir verschiedene Po-
lyphenole in der Matrix Bier
ein Analysenverfahren mit
der HPLC in Kombination
mit UV- bzw. elektrochemi-
scher Detektion entwickelt.
Zu diesem Zweck musste
die Anreicherung der Po-
lyphenole durch SPE (solid
phase extraction), die chro-
matographische Trennung
mit der HPLC, sowie die De-
tektion optimiert werden.

Zur Anreicherung
der Polyphenole aus der
Matrix Bier wurde bei der
SPE eine
Festphase eingesetzt.

Polyamid-

Als Elutionsmittel wurden Methanol, ammoniakalisches
Methanol, Aceton, N-Methyl-2-pyrrolidinon und Dimethylformamid
verwendet. Von diesen Losungsmitteln ist Dimethylformamid gut
geeignet, da die Polyphenole mit einem geringen Volumen eluiert
werden kénnen. Ein zeitaufwendiges Einengen zur Aufkonzentrie-
rung des Eluats ist deshalb nicht nétig. Aufgrund der guten Wie-
derfindungsraten von 94-105 % (UV-Detektion) fur Catechin, Epi-
catechin, p-Cumarsaure und Ferulasaure wurde dieses Verfahren
zur Probenaufbereitung angewendet. Die SPE mit einem Anio-
nenaustauscher eignet sich zur Trennung der Phenolcarbonsau-
ren von den Flavanolen.

Das Bier besitzt einen pH-Wert von etwa 4,5. Bei die-
sem pH-Wert retenieren die Flavanole nicht. Die Phenolcarbon-
sduren werden auf der Sdule zurickgehalten, und kénnen mit
Natriumdihydrogenphosphat-Lésung (pH = 2) eluiert werden.
Durch diese Trennung kann eine mogliche Uberlagerung der
Substanzen bei der HPLC vermieden werden.

Die chromatographische Trennung der Polyphenole
erfolgte mit der HPLC. Es wurde eine Fluofix-Trennsaule einge-
setzt. Die stationdre Phase besteht aus einem Reversed Phase
Material, bei dem ein verzweigter Fluorkohlenwasserstoff an ei-
nem hochreinen Silicagel gebunden ist.



Die Zusammensetzung der mobilen Phase, Natriumdihydro-
genphosphat und Acetonitril, wurde Uber ein Gradientenprogramm ge-
steuert. Mit diesen Parametern zeigten die untersuchten polyphenoli-
schen Verbindungen eine gute Auflésung. Zur Detektion wurde ein UV-
und ein elektrochemischer Detektor verwendet. Bei dem UV-Detektor
handelt es sich um ein Dioden-Array-Detektor, der neben der Retenti-
onszeit ein UV-Spektrum der detektierten Substanzen zur Auswertung
liefert. Die erhaltenen Spektren kdnnen mit einer im Rahmen der Arbeit
erstellten Spektrenbibliothek mit 17 Polyphenolen verglichen werden.
Bei der elektrochemischen Detektion wurde ein amperometrischer De-
tektor eingesetzt. Als geeignetes Potential wurde fiir die Detektion der
untersuchten Polyphenole 800 mV ermittelt.

Fir einen Zeitraum von vier Wochen stand ein coulometri-
scher Elektrodenarray-Detektor zur Verfiigung. Der Detektor bestand
aus acht coulometrisch arbeitenden Elektroden, die jeweils mit unter-
schiedlichen Potentialen belegt wurden. Dadurch konnten substanz-
spezifische hydrodynamische Voltamogramme ermittelt und zur Identi-
tatskontrolle eingesetzt werden.

Als Leistungskriterien dienten die Wiederfindungsraten, die
Reproduzierbarkeit (Variationskoeffizienten), die Nachweis- und Be-
stimmungsgrenzen und die Korrelations-koeffizienten der Kalibrierfunk-
tionen far die Substanzen Catechin, Epicatechin,
p-Cumarsaure und Ferulasaure.

Die Wiederfindungsraten und die Variationskoeffizienten wa-
ren bei der UV-Detektion (W=94-105 %; V\=0,6-2,7 %) besser als bei
der amperometrischen Detektion (W=66-89 %; V,=3,5-20,0 %). Die
Nachweisgrenzen lagen bei beiden Detektoren unter 0,6 mg/L, und die
Bestimmungsgrenzen unter 1,4 mg/L. Die Nachweis- und Bestim-
mungsgrenzen waren bei der amperometrischen Detektion kleiner, mit
Ausnahme der p-Cumarsaure. Die Kalibrierfunktionen zeigten bei bei-
den Detektoren eine sehr gute lineare Korrelation
(r > 0,999), nur die p-Cumarsaure zeigte bei der amperometrischen
Detektion lediglich eine gute Korrelation (r = 0,9987). Aufgrund der Er-
gebnisse ist der UV-Detektor besser geeignet.

Das entwickelte Analysenverfahren wurde fir Untersuchun-
gen an verschiedenen Stellen im Brauprozess eingesetzt. Dadurch
konnte der Verlauf des Gehaltes an Polyphenolen wahrend des Maisch-
und Wirzprozesses ermittelt werden. Darlber hinaus wurden verschie-
dene Biersorten analysiert. Dieses brachte eine Ubersicht (iber die Po-
lyphenolgehalte.

Das Ziel dieser Arbeit, ein zuverlassiges und empfindliches
Analysenverfahren fir die Bestimmung von Polyphenolen im Brauwe-
sen zu ermitteln, ist erreicht worden. Die entwickelte Methode ist routi-
nemafig einsetzbar.
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Risse

(La,Ca)MnQO3 - ein Vertreter

magnetoresistiver Manganate

Die vorliegende
Arbeit zeigt einen Weg,
perowskitidhnliche Manga-
nate, hier im speziellen
Fall (La,Ca)MnO; als Mas-
sivmaterial darzustellen.

Mit Hilfe der keramischen Methode, die im Ge-
gensatz zur Nasschemischen preiswerter ist, konnte ein
Ausgangsmaterial hergestellt werden, welches, durch Ver-
gleiche mit Referenzproben, als phasenrein zu bezeichnen
ist.

Der beschriebene Weg der Praparation zeigt al-
so eine verlassliche und gut reproduzierbare Art und Weise,
befriedigende Ausgangspulver fur die Herstellung von Mas-
sivmaterialien zu erzeugen.

Das Schwerpunkt der Arbeit war die Herstellung
von massiven keramischen Staben.



Diese wurden hergestellt, indem das vorliegende
Pulver in Korundréhrchen gebracht und von Hand eingepresst
wurde. Nach einer Vorsinterung erfolgte dann der Hauptschritt
der Herstellung der Massivstabe in einem Zonenschmelzofen;
hier wurden dann die vorgefertigten Stabe bei einer Temperatur
und einer Geschwindigkeit, die in aufwendigen Vorversuchen
ermittelt wurde, durchgezogen.

Die Schwierigkeit bestand darin, dauerhaft stabile
Stabe zu erhalten; es zeigte sich, dass am Anfang das Material
nach einiger Zeit (Tage) stark ,alterte”, was bedeutet, es zeig-
ten sich Risse oder die Stabe |6sten sich fast vollstandig auf.
Dieses Problem konnte aber durch die korrekte Einstellung der
Praparationsparameter behoben werden.

Als Resultat liegt nun ein Material vor, die sich nicht
nur durch Stabilitat auszeichnet, sondern auch durch sein elekt-
risches Verhalten; bei sinkender Temperatur nimmt der Wider-
stand enorm zu. Diese Eigenschaften kdnnen zu einer spateren
Anwendung fihren.
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Romahn

Entwicklung eines geruchsfreien

VU-Harzes

fur die Kanalrohrsanierung

Es wurde ein sty-
rolfreies und geruchsarmes
Reaktionsharz fiir die Kanal-
rohrsanierung entwickelt,
das die heute verwendeten
UP-Harze — dabei handelt es
sich vor allem um Harze auf
Basis von Isophthalsaure
und Neopentylglykol- erset-

zen kann.

Der oligomere Teil des neuen Harzes besteht
aus einem bifunktionellen Isocyanat (MDI), einem zwei-
und einem dreiwertigen Alkohol (Tripropylenglykol bzw.
Trimethanolpropan) und einem Hydroxyalkylmethacrylat
(Hydroypropylmethacrylat). Die Hartung erfolgt durch
eine radikalische Copolymerisation mit einer Reaktivver-
dinnermischung aus Tetrahydrofurfurylmethacylat und

Triethylenglykoldimethacrylat.



Das neue Harz ist in bezug auf Viskositat (1000
mPa*s) und Reaktivitat (trmax = 450 s) mit dem etablierten
UP-Harz (n = 1000 mPa*s, trmax = 380 s) vergleichbar und
Geruchsbelastigungen auf der Baustelle sind praktisch aus-

geschlossen.

Die mechanischen Eigenschaften des geharte-
ten Materials erflllen in vollem Umfang die von UP-Harzen

gesetzten Standards. Kritischer ist Preis.

Er liegt mit ca. 6,50 €/kg etwa dreimal so hoch

wie der, des eingesetzten UP-Harzes.
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Ruttgers

SMC (Sheet Moul-
ding Compound) ist ein
wichtiger Werkstoff in der

Automobilindustrie.

Die SMC-Formteile
zeichnen sich durch grofle
Freiheit bei der Formge-
bung, hohe Steifigkeit und
Festigkeit, Lackierfahigkeit
und hohe Wirtschaftlich-

keit aus.

Herstellung und Charakterisierung

von Schwundkompensatoren

fiir SMC-Formteile

Besonders interessant ist die sogenannte
Class A-Formulierung — ,Class A" bedeutet, dass die
Formteiloberflache in ihrer Lackierfahigkeit einem Auto-
mobilstahl vergleichbar ist — die man mit sogenannten
Low Profile SMC (LP-SMC) durch Zugabe von speziellen
Thermoplasten (sogenannte LP-Additive) erreicht.

Die Thermoplaste, die meist als styrolische L6-
sungen zugesetzt werden, bewirken eine sogenannte
Schwundkompensation und fllhren zu spannungsfreien,
dimensionsstabilen Formteilen mit hoher Oberflachen-
qualitat, die der Oberflaiche des Stahlwerkzeugs ent-
spricht.

Die Automobilhersteller bemangeln jedoch die
VOC-Emissionen (Volatile Organic Compounds) des
SMC und fordern dringend eine Werkstoffverbesserung
in Form einer deutlichen Emissionsverringerung. Bei
diesen fllichtigen Bestandteilen handelt es sich um nicht
eingebautes Styrol (Reststyrol), flichtige Initiatorfolge-
produkte und weitere niedermolekulare Substanzen, die
aus dem Harz bzw. den Additiven stammen kénnen.



Man findet bei nicht schwundkompensiertem SMC —
das allerdings nicht praxistauglich ist — eine VOC-Emission,
die gegenlber dem Low Profile-SMC (LP-SMC) drastisch ver-
ringert ist. Ganz offensichtlich stammen die emittierten fllichti-
gen Bestandteile tGberwiegend aus der Phase des Schwund-
kompensators.

Beim LP-SMC werden vor allem Polyvinylacetat
(PVAc), gesattigte Polyadipate und in geringerem Umfang
Polymethylmethacrylat (PMMA) als LP-Additive verwendet.
Bei umfangreichen Versuchen zeigte sich, dass man unab-
hangig vom SMC-Harz mit dem Schwundkompensator PMMA
(Te= 105 °C) die geringsten Emissionen in LP-Formulierungen
findet — LP-Additive wie Polyadipate (Tgca. - 40 °C) und PVAc
(T ca. 35 °C) weisen deutlich héhere Emissionen auf. Damit
ergibt sich folgende Arbeitshypothese:

Lassen sich die VOC-Emissionen weiter verringern,
wenn man die Glastemperatur des Schwundkompensators
Uber 105 °C hinaus anhebt?

Fur die Glastemperatur des Schwundkompensators
gibt es eine obere Grenze, sie muss unterhalb der Presstem-
peratur des SMC bleiben (150 — 160 °C). Schwundkompensa-
tion bedeutet Hohlraumbildung in der Thermoplastphase, dazu
muss der Thermoplast leicht verformbar sein und den
Schwundspannungen des Duromers wahrend der Hartung
nachgeben. Ziel der Diplomarbeit war es daher, PMMA so zu
modifizieren, dass Glastemperaturen zwischen 105 °C und
140 °C erreicht werden.
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Schlake

“Prozessentwicklung zur Herstellung galvanisch

abgeschiedener Gold-Zinn-Bumps fiir eine

Flip-Chip-Kontaktierung von HF-Bauelementen"

Es sollte ein Verfah-
ren zur seriellen elektro-
chemischen Abscheidung
von Gold und Zinn entwi-
ckelt und erprobt werden,
sowie ein Umschmelzpro-
zeR zur Erzeugung einer
eutektischen Gold-Zinn-
Legierung (AuSn20), wobei
das Hauptaugenmerk auf
der Entwicklung und Erpro-
bung einer speziellen Gold-
galvanik, dem "Fountain
Plater”, mit einem Goldsul-
fit-Elektrolyten lag.

Meine Hauptaufga-
be war die Entwicklung ei-
nes Galvanik-prozesses zur
Erzielung hoher Bumpho-
hen von bis zu 60pum, sowie
die Ermittlung und Optimie-
rung unterschiedlicher Pa-
rameter.

Des Weiteren gehodrte die Prozessentwicklung der
Nachfolgenden Prozesse, des Entschichtens, Atzens und Um-
schmelzens zu meinen Aufgaben.

AuBerdem habe ich mich intensiv mit dem vorgelager-
ten Prozess, der Lithographie, beschaftigt, da ein Problem darin
bestand eine ausreichend hohe Lackstruktur zu erhalten.

Ziel der Entwicklung neuer, und der Verbesserung be-
reits existierender, Aufbau- und Verbindungstechniken ist eine
Kostenreduzierung, Steigerung der Packungsdichte und Funkti-
onsverbesserung. Das Konzept des Flip Chip Prozesses, wobei
der Chip kopfliber, mit der prozessierten Oberseite nach unten,
direkt auf dem Substrat montiert wird, bietet hierbei von den be-
reits existierenden Verfahren sehr gute Moglichkeiten. Da verfah-
rensbedingt kein zusatzlicher Platz fur die Kontaktierung bendtigt
wird, kdnnen Platzbedarf und Chipgrofe neu betrachtet werden.
Aufgrund der minimalen Verbindungsldnge hat das Flip Chip
Verfahren vor allem bei Hochfrequenzanwendungen grof3e Vor-
teile gegenlber anderen Verbindungstechniken.

Parallel dazu miussen aber auch andere Prozesspara-
meter, wie Bumpingverfahren, Lithographie und Material- bzw.
Legierungsauswahl optimiert und auf das Kontaktierungs-
verfahren angepasst werden. Die eutektische Gold-Zinn-
Legierung ist hierfur aufgrund der sehr guten elektrischen und
mechanischen Eigenschaften besonders geeignet. Hervorzuhe-
ben ist hier die Erzielung temperaturstabiler Kontakte, aufgrund
des Schmelzpunktes von 280°C.



Zur Durchflhrung der Diplomarbeit standen ab Mitte Juni
4" Si-Wafer zur Verfiigung, die durch Aufdampfen mit der Grundme-
tallisierung (UBM: Under Bump Metalisation) Ti/Pd/Au versehen wur-
den. Fir den fotolithographischen Prozess wurde der Lack AZ 4562
von der Fa. Héchst verwendet.

Fur die elektrolytische Goldabscheidung stand ab Juni ein
speziell fur diesen Prozess neu entwickelter Fountain Plater zur Ver-
figung, den ich zunachst auf seine Funktionalitdt geprift, eingear-
beitet und getestet habe.

Die Abscheidung erfolgte aus einem von Degussa entwi-
ckelten cyanidfreien Goldelektrolyten auf Sulfitbasis, dem Auruna
591. Der Elektrolyt ist speziell fir die Abscheidung dicker Schichten
bis 30 um bei guter Bondbarkeit entwickelt worden. Die elektrolytische
Zinnabscheidung erfolgte in einer Bandgalvanik. Die Abscheidung
erfolgte aus dem Glanzzinnbad CULMO, auf schwefelsaurer Basis,
der Firma Schlétter.

Fir den Umschmelzprozess stand ein IR-Ofen mit Stick-
stoffatmosphéare und eine Diener Anlage, die mit H,-Plasma betrieben
wurde, zur Verfugung. Zur Charakterisierung stand ein Lichtmikro-
skop, ein Tastschnittgerat zur Profil- und H6henmessung, ein REM,
ein DSC sowie ein Gerat zur Bestimmung der Scherspannung zur
Verfigung. AuRerdem wurden Querschliffe angefertigt und unter dem
Lichtmikroskop ausgewertet. Des weiteren wurde ein Léttest ge-
macht.

Es wurde ein reproduzierbarer Prozess entwickelt, der die
geforderten Kriterien erflillt. Fir den Vergoldungsprozess wurden die
besten Ergebnisse bei einer Stromdichte von 0,67 A/dm® und einer
Abscheidungsgeschwindigkeit von 0,4 pm/min erzielt. Der Um-
schmelzprozess im H,-Plasma (Diener Anlage) hat im Vergleich zum
Verfahren im IR-Ofen nur Vorteile und ist deshalb zu bevorzugen. Die
Umschmelzzeit betrdgt ca. 4,5 Minuten , bei einer Umschmelz-
temperatur von 330 °C. Dabei wird aufgrund einer Schichtdickenzu-
nahme von ca. 35% eine Schichtdicke von 40 pym erreicht. Die Stan-
dardabweichung betragt 2,13 ym, die maximale Abweichung 9,17%.
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Schmucker

Im Rahmen eines
Forschungsvorhabens
wurden umfassende Un-
tersuchungen zur Alte-
rungs- und Korrosionsbe-
standigkeit von Mg-
Klebungen durchgefiihrt.

Oberflachenvorbehandlung

von

Magnesiumklebverbindungen

Im Rahmen eines Forschungsvorhabens wurden
umfassende Untersuchungen zur Alterungs- und Korrosi-
onsbestandigkeit von Mg-Klebungen durchgefihrt, wobei
neben mechanischen Vorbehandlungen kommerziell ver-
fugbare Konversionsbehandlungen auch neuere chromfreie

Versionen vor dem Kleben einbezogen waren.

Wahrend der Diplomarbeit wurden Festigkeits-
untersuchungen nach Alterungs- und Korrosionsprifung

durchgefinhrt.



In begleitenden Versuchen, wie Bestimmung der
Feuchteaufnahme in Klebungen und Klebstoffen, Rissbestan-
digkeitsuntersuchungen und elektrochemischen Korrosionsun-
tersuchungen, wurden Ursachen fir den Abfall der Festigkeit

und der Bestandigkeit ermittelt.

Die Ergebnisse geben einen Uberblick iber das Ver-
halten von Mg-Klebungen unter Korrosionsbeanspruchung und

Uber mogliche Einsatzgebiete.
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Sengespeick

Beschichtung von Schichtsilikaten mit

Metalloxiden tber

Féallungsreaktionen und Sol-Gel-Prozesse

Im Rahmen die-
ser Arbeit wurde ein
Schichtsilikat Muskovit mit
den Metalloxiden Yttrium,
Barium und Kupferoxid be-
schichtet und anschlieBend
das Produkt charakterisiert.
Das Ziel sollte es sein den
Glimmer mit der Supralei-
tenden Phase YBa,Cu;O;x
zu Uberziehen.

Die Beschichtung erfolgte Uber Fallungsreaktio-
nen wie Carbonat- oder Oxalat- Fallung sowie Uber Sol-
Gel Methoden.

Bei allen Beschichtungen wurden die Metallsal-
ze in einem Verhaltnis von Yttrium zu Barium zu Kupfer
von 1:2:3 eingesetzt. Bei den Fallungsreaktionen bildeten
sich nach dem Sintern bei 900 °C laut den durchgefiihrten
Rontgenstrukturanalysen die Y,BaCuOs.x- und
Y,.vBayCuO,.x- Phasen.

Die beste Beschichtung ohne Risse und Abplat-
zungen wurde beim Einsatz von Natriumhydrogencarbo-
nat als Fallungsmittel erreicht. Bei den Sol-Gel- Methoden
wurden als Komplexierungsmittel Zitronensaure, Ethylen-
diamintetraessigsaure und Polyvinyalkohol verwendet,
hierbei konnte anhand der Rdntgenstrukturanalysen die
Phasen CuO, Y,BaCuOsyx, Y,yBayCuO,x, und die ge-
winschte YBa,Cus;O,;x Phase identifiziert werden. Die
Thermoanalysen der Proben aus den Fallungs- und Sol-
Gel-Methoden zeigten nicht die typischen Umwand-
lugspeaks fur die supraleitenden Phase YBa,Cuz;O;.x die
im Bereich von 950 °C liegen.



Bei Anwesenheit von Glimmer zeigten die Proben ein
Umwandlungspeak bei 1035 °C fir die Bildung der sogenann-
ten Grinen Phase (Y.BaCuOsy), die aber keine Supraleitung
mehr aufweist. Bei den Sol-Gel-Methoden konnte unter Ver-
wendung der Ethylendiamintetraessigsaure eine gute, durch-
gangige Beschichtung ohne Risse erreicht werden.

Die Beschichtung variiert zwar in der Schichtdicke, a-
ber es scheidet sich der Hauptteil des eingesetzten Beschich-
tungsmaterials auf dem Glimmer ab, auch kommt es an den
Kanten des Glimmers nicht zu Aufballungen oder Abrieb.

Eine Abschatzung der Schichtdicke die an den
durchgeflihrten Rasterelektronenmikroskopaufnahmen erfolgte
ergab fir die Carbonat-Fallung Schichtdicken < 1um und fir die
Sol-Gel-Methoden 1-2 pm, wobei der eingesetzte Glimmer
selbst 0,1-3 um dick ist.

Am Erfolg versprechensten fir weitere Forschung
scheinen die Systeme der NaHCOs;-Fallung und der EDTA-
Pyrolyse zu sein. Des Weiteren sollte geklart werden ob und in
welcher weise der Glimmer katalytisch auf die sich bildenden
Phasen wirkt.
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Terrier

Optimierung der Verfahrensschritte

zur Herstellung kosmetischer Produkte

auf einer 6-Tonnen-Anlage:
Fabrikation - Reinigung - Desinfektion

In dieser Arbeit
wurden die Fabrikation
von Pflegeprodukten, die
Reinigung und die Desin-
fektion des Fabrikations-
kessels auf einer 6-
Tonnen-Anlage optimiert.
Das heil’t, der ganze Pro-
duktionszyklus vom sau-
beren Kessel bis zum sau-
beren Kessel wurde ver-
bessert.

Aufgrund der lan-
gen Produktionszeiten von
bestimmten Pflegeproduk-
ten der Familie Plénitude
wurden die Rezepturen
analysiert. Durch die Stu-
die der Herstellungsproto-
kolle, der gespeicherten
Daten und der Arbeitsor-
ganisation konnten Ver-
ringerungen der Produkti-
onszeiten erzielt werden.

Die Optimierungen der Rihrzeiten und der Roh-
stoffzugaben konnten sofort umgesetzt werden. Fiir Ande-
rungen im Ablauf des Prozesses wurden zunachst ein La-
boransatz und ein 200-kg-Testansatz gemacht, bevor ein
Pilotansatz auf dem 6-Tonnen-Modul zur Validierung des
neuen Herstellungsprotokolls produziert wurde.

Die meiste Verbesserungen wurden fir das Pro-
dukt Plénitude Aktiv Futur Créme Tous Types de Peaux
gemacht. Modifikationen wurden hinsichtlich Ruihrzeiten,
Kihlschritte, Arbeitsorganisation und Prozessablauf ge-
macht. Mit dem Uberarbeiteten Herstellungsprotokoll wur-
den 4,7 h gespart. Da Produkte der Aktiv-Futur-Familie, wie
Aktiv-Futur Fluide toutes peaux, Aktiv-Futur Creme SPF 15,
gleiche Prozessablaufe haben, wurden die Herstellungs-
protokolle dieser Formeln in gleicher Weise angepasst und
somit ebenfalls Fabrikationszeiten reduziert.

Da das Herstellungsprotokoll von Plénitude Fluide
Hydrafresh schon optimiert ist, wurde das Prozess nicht
geandert. Eine bessere Arbeitsorganisation wurde aller-
dings ausgearbeitet. Dabei konnten 20 Minuten gewonnen
werden.

Bei Plénitude Hydrafresh Peaux Normales/Peaux
Mixtes wurde ebenfalls die Arbeitsorganisation geandert, da
die Prozesse schon optimiert sind. Die Produktionszeit wur-
de dadurch um 20 Minuten verringert.

Bei Plénitude Age Perfect Creme Jour wurden
Standzeiten im Herstellungsprozess festgestellt. Nach der
Anderung von Riihrzeiten und Heizschritten wurden 30 min
gespart.



Durch die Optimierung der Formeln konnten Zeitersparnis-
se von 20 Minuten bis 4,7 Stunden herausgearbeitet werden. Diese
Zeit steht somit den folgenden Fabrikationen zur Verfigung, die Pla-
nungsmengen konnen schneller erreicht werden. Die neuen modifi-
zierten Protokolle kénnen weiterhin als Grundlage fiur Herstellungs-
protokolle ahnlicher Produkte benutzt werden, so dass auch hier die
kurzeste Fabrikationszeit erreicht wird.

Bei der Reinigung wurde eine Optimierung durchgefiihrt, da
die Reinigung ohne Reinigungsmittel nicht immer genigt, um die
Reinheitskriterien zu erfullen.

Deshalb wurden zwei Reinigungsprogramme mit unter-
schiedlichen Konzentrationen von Reinigungsmittel geschrieben. Dank
einer Klassifizierung der Produkte in Abhangigkeit von Geltyp und -
menge, wurden die Reinigungsprogramme zugewiesen.

Fur die Produkte, die nach einem Reinigungszyklus sauber
werden, wurde das vorhandene Programm beibehalten, da die neue
Version zu lange dauert.

Mit dem Programm RM1 (mit CIP100) wurden zwischen 7
und 50 Minuten gewonnen. Mit dem Programm RM2 (mit CIP100 und
CIPAdditive) wurden zwischen 12 und 80 Minuten gewonnen. Auler-
dem wird mit diesen neuen Programme eine bedeutende Wasser-
menge gespart

Fur jedes Produkt wird das passende Reinigungsprogramm
in das Herstellungsprotokoll eingetragen. Die Kartographie wird wei-
tergefiihrt, um eventuelle Anderungen zu machen, da manchmal an-
dere Rohstoffe auRer den Gelbildnern einen Einfluss auf die Reini-
gung haben kdnnen. Dartber hinaus gehen neue Produktformeln oder
Formelveranderungen in die Klassifizierung ein.

Aufgrund Kondensatbildung wurde die Desinfektion zum
Zeitpunkt der Studie nicht validiert. Die Bedingungen der Desinfektion,
d.h. mindestens 10 Minuten Uber 80°C oder 5 Minuten Uber 100°C,
werden im unteren Bereich der Anlage nicht immer respektiert.

Viel Kondensat bildet sich, weil der Doppelmantel nicht ge-
heizt werden darf. Dieses Kondensat sammelt sich im unteren Bereich
der Anlage, so dass die Temperatur sinkt. Der Dampfdruck am Ein-
gang des Kessels wurde erniedrigt, um die Kondensatmenge zu ver-
mindern. Die Temperatur wurde allerdings mit Schwierigkeiten er-
reicht.

Der Druck wurde deshalb wieder erhdht und ein neues
Desinfektionsprogramm wurde geschrieben, bei dem 3 Desinfektions-
phasen von jeweils 5 Minuten, statt 2 Phasen von 7 Minuten ausge-
fuhrt wurden. Die Bedingungen der Desinfektion sind mit diesem Pro-
gramm respektiert, aber die Anlage wird nicht vollstdndig getrocknet.
Hierflr wird eine neue Phase im Programm geschrieben, damit die
Desinfektion vor der Entleerung, d.h. mehr als 4 Stunden nach der
Desinfektion, noch gultig wird.
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Tomczyk

Im Rahmen der
Arbeit wurde die Kinetik der
Dissoziation von polyklo-
nalen, humanen IgG-

Dimeren untersucht.

Kinetische Untersuchungen zur
Dissoziation von

polyklonalen Humanen IgG-Dimeren

IgG-Molekiile sind bivalente Antikérpermolekiile,
die zur Erkennung bzw. Eliminierung eines Antigens dienen,
welches eine Immunantwort hervorgerufen hat, und die von
den B-Lymphozyten nach der Umwandlung in Plasmazellen
produziert werden.

Neben den Antikdrpern, die gegen kdrperfremde
Antigene, oft Proteine, gerichtet sind, werden durch das
Immunsystem auch Antikérper gebildet, die mit den Anti-
genbindungsstellen anderer Antikorper interagieren (sog.
anti-idiotypische Antikérper).

Diese anti-idiotypischen Antikdrper reagieren re-
versibel mit anderen Antikdrpern (Schlissel-Schloss-
Prinzip) unter Bildung von Dimeren.




Die Untersuchungen der Dissoziation so enstande-
ner lgG-Dimere wurde mittels der HPLC-Technik durchge-
fuhrt. Dafur wurden Dimere mit Hilfe der GroRenaus-
schluRchromatographie von den Monomeren und Polymeren
aus einem von mehreren Spendern stammenden Immunglo-
bulin-Praparat rechromatographisch abgetrennt und dann
mittels HPLC-Technik die Dissoziation ca. 60 Tage lang ge-
messen. Zur Reproduzierbarkeit der Ergebnisse wurden zeit-
lich Uberlappend zwei unabhangige Experimente durchge-
fuhrt, Kinetik 1 und Kinetik 2. Die so erhaltenen, experimen-
tellen Daten wurden mit Hilfe eines Computersimulati-
onsprogrammes untersucht. Durch Variationen der zunéachst
unbekannten GréoRen Ausgangskonzentration und kinetischen
Dissoziationskonstante und der schrittweisen Anpassungen
der berechneten Dimerzerfallskurven an die experimentellen
Daten wurden die beiden Parameter bestimmt.

Die erhaltenen Ergebnisse erlauben den Nachweis
der Existenz von drei verschiedenen, klar unterscheidbaren
Dimerpopulationen, deren jeweilige apparente Ausgangskon-
zen-trationen und Dissoziationskonstanten mit zunehmender
Reaktionszeit abnehmen.
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van de Sand

In dieser Arbeit
HPTLC-
Methode zur quantitativen

wurde eine

Bestimmung von Flecaini-
dacetat in Blutplasma ent-
wickelt und validiert. Fle-
cainid ist der Wirkstoff des
Antiarrhythmikums Tam-

bocor®.

Bei dieser bio-
Methode
wurde das Verfahren des

analytischen

internen Standards ange-
wendet. Der Konzentrati-
onsbereich der Methode
sollte einen Bereich von
200 ng Flecainid/mL Plas-
ma bis 1000 ng Flecai-
nid/mL Plasma abdecken.

Entwicklung, Optimierung

und Validierung einer

fluoreszenzspektrometrischen (low cost)

Methode zur Analyse von Flecainid
aus Plasma auf HPTLC-Platten

Das Verfahren beginnt mit der Extraktion des
Flecainids aus dem Plasma mittels iso-Hexan.

Anschlielend erfolgt ein Aufkonzentrierungs-
schritt, bei dem das iso-Hexan vollstandig verdampft und
der verbleibende Rickstand in Aceton aufgenommen
wird. Danach erfolgt die Applikation auf Kieselgel 60
Platten mit dem Format 20 cm x 10 cm. Als mobile Pha-
se wird ein Gemisch aus Ethylacetat/Methanol/konz.
Ammoniak mit den Volumenverhaltnissen 85/10/5 einge-
setzt. Ausgewertet wird die Eigenfluoreszenz des Flecai-
nids, die Anregungswellenlange liegt bei 300 nm und die
Emissionswellenlange bei 370 nm.

Die Validierung der Methode erfolgte in einem
Linearitatsbereich von 50 ng Flecainid/mL Plasma bis
1600 ng Flecainid/mL Plasma. Die Prazisionsbestim-
mung wurde bei einer Konzentration von 300 ng Flecai-
nid/mL Plasma, sowie bei 1000 ng Flecainid/mL Plasma
durchgefiihrt. Es wurden jeweils sieben Proben vermes-
sen und die relative Standardabweichung ermittelt. E-
benso wurde bei der Messung der Methodenrichtigkeit
verfahren. Hier wurde die Abweichung des Mittelwertes
vom entsprechenden Sollwert zur Beurteilung herange-
zogen.



Bei der Ermittlung der Methodenprazision lag die
gesetzte Spezifikation bei + 10 % zulassiger Abweichung vom
Mittelwert der sieben Proben. Die erhaltenen Ergebnisse von
3,7 % Abweichung im unteren Konzentrationsbereich, sowie
von 3,2 % Abweichung im oberen Konzentrationsbereich, er-
fullen die gesetzten Anforderungen sehr gut.

Die Methodenrichtigkeit weist im unteren Konzent-
rationsbereich, bei 300 ng Flecainid/mL Plasma, eine Abwei-
chung vom Sollwert von 0,1 %, bezogen auf den Mittelwert
der 7 Auftragungen, auf. Bei den Proben der hoheren Kon-
zentration, 1000 ng Flecainid/mL Plasma, wurde eine Abwei-
chung vom Sollwert von 8,1 % ermittelt. Die gesetzte Spezifi-
kation lag bei + 10 % Abweichung vom Sollwert.

Die Bestimmung der Nachweisgrenze erfolgte Gber
das Signal/Rauschverhaltnis. Als Nachweisgrenze wurde die-
jenige Konzentration angesehen, bei welcher das Signal der
Substanz die dreifache Hohe des Grundrauschens aufwies.
Die ermittelte Nachweisgrenze aus dem Chromatogramm der
Kalibrierlosung mit der Konzentration 50 ng Flecainid/mL
Plasma liegt bei 35 ng Flecainid/mL Plasma. Der Korrelations-
koeffizient der Kalibriergeraden betragt r > 0,998.

Mit diesen Leistungsdaten ist somit ein Verfahren
entwickelt worden, welches den Anforderungen der 3 M Medi-
ca fUr bioanalytische Untersuchungsverfahren entspricht.
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Wanke

HPLC von Explosivstoffen

und deren Abbauprodukten

in marinen Sedimenten

Das Ziel dieser
Diplomarbeit war es, eine
Methode zur Bestimmung
von Trinitrotoluen (TNT)
und seinen Metaboliten
mittels Hochleistungsflis-

sigkeitschromatographie Im Zuge der Probenaufarbeitung mussten die
(HPLC) zu entwickeln. Proben getrocknet werden. Es stellte sich heraus, dass

die Gefriertrocknung die besten Resultate ergab.

Mit den anderen Methoden (Luft-trocknen,
Trocknung mit Natriumsulfat) konnten im besonderen die
Mononitrotoluene nicht wiedergefunden werden.

Im Anschluss daran folgte ein Vergleich von
Extraktionen mit verschiedenen Ldsungsmitteln, Volumi-
na und Extraktionsmethoden. Ebenso wurden die Ex-
traktionszeiten variiert. Dabei zeigte sich, dass eine Be-
handlung der Probe mit 20 mL Methanol im Ultraschall-
bad Uber 24 Stunden die héchsten Wiederfindungsraten
ergaben.

Die Proben wurden am Rotationsverdampfer
eingeengt und anschlieBend mit 1 mL eines Metha-
nol/Wasser-Gemisch wieder aufgenommen und in ein
Vial Uberfuhrt. Bei Verwendung von reinem Methanol
entstand ein Fronting.



Die HPLC-Analyse wurde mit einem 65-min(tigen
Gradientenlauf durchgefihrt, mit dem eine zufriedenstellende
Trennleistung erreicht werden konnte. Zur Messung kam ein
UV/VIS-Diode-Array-Detektor zum Einsatz, da 4-Amino-2,6-
dinitrotoluen und Nitrobenzen sich nicht unter den verwende-
ten HPLC-Bedingungen trennen lieRen. Durch die unter-
schiedlichen Maxima im UV-Spektrum liel3 sich aber eine
Aussage treffen, ob und welche dieser beiden Verbindungen
vorlag.

Es war davon auszugehen, dass die Konzentratio-
nen der Analyten in den Umweltproben relativ gering sein
wulrden. Daraufhin wurde die Kalibrierung in der Nahe der
Bestimmungsgrenze von 50 ng/mL bis 1000 ng/mL angesetzt.
Die Bestimmungsgrenze liegt bei 25 ng/mL.

1,2-Dimethyl-4-nitrobenzen und Moschusverbin-
dungen wurden als interne Standards getestet. Es stellte sich
heraus, dass die Moschusverbindungen sich nicht eigneten,
da sie erst sehr spat hinter den zu analysierenden Substanzen
eluierten. Somit wurde auf das 1,2-Dimethyl-4-nitrobenzen
zurtickgegriffen.

Zur Bestimmung der Wiederfindungsraten wurde
das Sediment vom Sudstrand (Wilhelmshaven) verwendet,
wobei davon auszugehen war, dass keiner der Analyten in
den Proben vorlag. Zu diesem Sediment wurde ein Standard
mit einer Konzentration von 1 ug/mL gegeben und nach der
entwickelten Methode dieser Diplomarbeit aufbereitet und
analysiert.

Die Wiederfindungsraten fir die Mononitrotoluene
und des 1,2-Dimethyl-4-nitrobenzens waren sehr gering, so
dass hier noch weitere Untersuchungen vorgenommen wer-
den kénnen. Hingegen lagen fir die anderen Substanzen die
Werte in einem akzeptablen Bereich zwischen 30 und 60%.

In den Realproben, zwei Skagerrakkernen und funf
Oberflachenproben von Helgoland, waren Trinitrotoluen und
seine Metaboliten weder quantitativ noch qualitativ nachzu-
weisen
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