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Problemstellung:

Wasserstoff (H2) bildet bereits seit langer Zeit einen wichtigen Ausgangsstoff fur die chemische
Industrie [1]. Der Einsatz von H. verbreitet sich immer mehr in Anwendungen als sauberer
Energietrager, z.B. in Brennstoffzellenfahrzeugen [2], und wird zunehmend aus erneuerbaren
Quellen wie Wind-, Wasser- und Solarkraftwerken erzeugt (power-to-gas) [3]. Fur die Sicherheits-
Uberwachung bei Erzeugung, Transport und Speicherung von Hz in solchen Versorgungsketten
werden universell einsetzbare Sensoren bendtigt. Sie sollen bei hoher Selektivitat und
Langzeitstabilitat, H>-Konzentrationen < 500 Vol.-ppb in O2-haltigen Messgasen nachweisen.

Losungsweg und Ergebnisse:

Mit einem miniaturisierten und funktional optimierten Messsystem, basierend auf einer Kombination
aus coulometrisch arbeitendem Festelektrolytsensor (FES) und chromatographischer Vortrennung
[4], kbnnen selektiv und kalibrierfrei H>-Konzentrationen ab 200 Vol.-ppb nachgewiesen werden.
Versuchsmuster aller wesentlichen Baugruppen eines solchen Messsystems wurden hergestellt,
charakterisiert und materialtechnisch optimiert. Ein kommerzieller FES-Detektor wurde unter
verschiedenen Hx-Konzentrationen, Detektor-temperaturen, Tragergasvolumenstromen und
Trennséaulen-Konfigurationen getestet, um die Betriebsbedingungen fir eine moglichst niedrige
untere Messgrenze und einen breiten Messbereich zu optimieren. Die Injektionseinheit wurde als
Edelstahl-Manifold mittels 3D-Metalldruck (Mini-Manifold) und Feinwerktechnik (Mikro-Manifold,
siehe Bild 1) hergestellt. Gegenlber den bisher Ublichen Rotationsventilen bieten diese Manifolds
erstmals die Mdoglichkeit, die verschiedenen Ventilstellungen zeitlich zu entkoppeln und somit
intelligent zu injizieren. Das Mikro-Manifold weist deutlich verringerte Totvolumina auf und ist
kostengunstiger herstellbar als das Mini-Manifold. Ein Versuchsmuster eines temperierten
Saulenofens ist in Bild 2 gezeigt. Der Aluminium-Saulentrager wird mit Widerstandsdraht elektrisch
beheizt und mit einem Ventilator gekihlt. Die erreichten Ergebnisse zeigen, dass der so geschaffene
Saulenofen die Zielparameter (Aufheizrate > 10K/min und Abkuhlrate > 30 K/min) erreicht.
Beispiele fur typische H»-Peaks sind fur verschiedene Detektortemperaturen und injizierte Ho-
Konzentrationen in Bild 3 gezeigt. Die Chromatogramme belegen, dass bei dieser

Saulenkonfiguration (Saulenlange: 1 m) noch H>-Peaks bei 0,2 Vol.-ppm sehr gut auswertbar sind.
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Bild 1: Schema (links) und Versuchsmuster
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Das Signal-Rausch-Verhaltnis kann dartber hinaus auch durch Steigerung des Tragergas-

Volumenstroms erhdht werden. Die Peakflachen entsprechen bei niedrigen Konzentrationen und allen

untersuchten Detektortemperaturen dem durch das Faraday-Gesetz berechenbaren Wert.
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Bild 3: H>-Peaks nach
GC
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